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RESUMEN 
 
El material de mayor uso hasta la actualidad para obtención de herramientas de corte, es el carburo 
cementado/metal duro formado por CW-Co. En la presente investigación, se pretende fabricar un 
nuevo material, mediante el diseño, primero, de los constituyentes y las proporciones y, segundo, 
con una adecuada elección de técnicas en los pasos críticos de obtención de los polvos y su 
consolidación. Se concluirá con la caracterización de las muestras obtenidas, para, mediante 
comparación de sus propiedades mecánicas con las de productos comerciales, determinar el grado 
de éxito. 
 
Respecto a la elección de los elementos constituyentes, actualmente existe un intenso impulso en 
I+D de nuevos materiales que suplan al CW-Co, derivado de ciertos inconvenientes como los que se 
resumen: diversos informes de agencias de salud establecen claras relaciones entre el uso de Co y 
riesgos para la salud, alto precio y problemas de disponibilidad. 
 
Este proyecto sigue esa línea investigadora al fabricar carburos cementados que tengan aleaciones 
base Cr como matriz y eviten el empleo del Co. Este elemento ya ha sido previamente utilizado en 
la industria de materiales para procesos de corte, ya sea como parte de la matriz metálica o del 
recubrimiento. Sin embargo, los usos se han limitado a porcentajes bajos de aleación con objetivos 
determinados: protección ante corrosión, control del crecimiento de grano durante el consolidado, 
etc. También se pueden encontrar en la literatura experimentos con el objeto de esclarecer 
cuestiones teóricas, como fenómenos de difusión o fases que puedan ser obtenidas durante el 
procesado. 
 
No obstante, en la labor previa del presente trabajo de investigación de búsqueda de bibliografía 
referente al procesado de carburos cementados, no se han encontrado estudios similares en lo 
relativo a que en el presente trabajo el Cr es la base de la matriz metálica. Lo que supone una 
auténtica novedad y una posible fuente de innovación para el sector de materiales para herramientas 
de corte. La principal razón teórica del porqué de la elección de Cr, es el hallazgo de cierta 
solubilidad de este elemento en la fase refuerzo del carburo cementado a diseñar, el CW, evento del 
que se espera provoque buena interacción entre ambos y por tanto buenas propiedades mecánicas 
[1]. Con la idea de facilitar la mezcla y sobretodo la consolidación, la elección final para la matriz 
metálica del carburo cementado es una aleación CrFe, compuesta por un 71 % en peso de Cr y un 
29 % de Fe, pues existen ensayos previos con matrices base Fe en el que dicho elemento aporta a 
dichos materiales buenas propiedades [2]. 
 
Aclarado el tipo de compuesto que se quiere fabricar, se deben fabricar los polvos para su posterior 
consolidación. Se ha seleccionado la molienda de alta energía para que las dos fases, la metálica y 
la de refuerzo, interaccionen al máximo generando polvos en los que cada partícula obtenida tenga 
la composición deseada de CW-CrFe, con una homogeneización y dispersión eficiente ya desde el 
origen. A continuación, se consolidarán estos polvos resultado de la molienda, recurriendo a FAHP 
(Field Assisted Hot Pressing/consolidación en caliente asistida por campo eléctrico) una técnica 
nueva de sinterizado rápido que aplica presión y temperatura simultáneamente, con el objeto de 
conseguir un sólido de alta densificación en poco tiempo, lo que previene el crecimiento de grano. 
 
Por último, de los diversos polvos empleados en el presente trabajo (los de partida y los 
sucesivamente procesados mediante aleación mecánica) se analiza su distribución de tamaño 
mediante técnicas de difracción láser y su microestructura con microscopía electrónica de barrido y 
difracción de rayos X.  
 
 
 
Los sólidos consolidados, se analizan microestructuralmente y composicionalmente, como primer 
acercamiento a sus caracterísitcas microestructurales y se llevan a cabo además medidas de dureza. 
 
En esta investigación se han introducido conceptos que otorgan originalidad al conjunto: uso de Cr 
como elemento base de la fase metálica (en sustitución del Co) de un carburo cementado, aleación 
mecánica (lejos tecnológicamente de la mezcla convencional) y consolidación mediante FAHP, 
método novedoso de sinterización alejado de la vía convencional de prensado más posterior 
calentamiento en horno. 
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INTRODUCCIÓN TEÓRICA 
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1) INTRODUCCIÓN TEÓRICA 
 
Se dedica esta sección a desarrollar la teoría necesaria que ponga en contexto el trabajo realizado en 
este trabajo de investigación. Se dividirá en una primera parte clasificatoria y definitoria acerca de 
los materiales para herramientas de corte, una segunda dedicada a los metales duros en particular y 
terminando con cuestiones acerca de las técnicas experimentales utilizadas en cada paso de la 
práctica: aleación mecánica de los polvos y consolidación. 
       
1.1) Materiales para herramientas de corte 
 
Se comienza con una introducción a la familia de materiales que se aborda en este estudio, en lo que 
concierne primero al uso por el que se desarrollan y, posteriormente, enumerando las posibles 
opciones disponibles, ofreciendo de esta manera una clasificación de dichos materiales. 
 
A consecuencia de parámetros de proceso como velocidad y profundidad de corte, avance y ángulos 
de contacto, tipo de viruta, etc., los materiales empleados para herramientas de corte se ven 
sometidos a elevados esfuerzos localizados en la punta de la herramienta, altas temperaturas, 
deslizamiento de viruta a lo largo de la cara de ataque y deslizamiento de la herramienta sobre la 
superficie recién cortada de la pieza de trabajo. Estas condiciones inducen al desgaste de la 
herramienta, que es un factor importante en todas las operaciones de mecanizado al afectar de forma 
adversa a la vida útil de la herramienta, a la calidad y precisión de superficies y dimensiones y, en 
consecuencia, a la economía y productividad de las operaciones de corte. 
 
El desgaste es un proceso gradual cuya rapidez depende de la herramienta (materiales y geometría) 
y del proceso: parámetros operativos, fluidos de corte, características de la máquina herramienta, 
materiales a mecanizar, etc. La consecuencia de un mal control y previsión de desgaste, es su 
influencia en el grado de utilidad de la herramienta, a la vez que afecta a la calidad, acabado e 
integridad de la pieza a manipular. 
 
Debido al entorno de trabajo presentado, el material con el que se fabrican las herramientas de corte 
ha de tener ciertas propiedades: dureza, resistencia al desgaste, tenacidad, resistencia a la fatiga 
(térmica y mecánica), estabilidad química, neutralidad (poca afinidad con el material de trabajo) y 
en general un buen comportamiento a alta temperatura (fluencia). 
 
Atendiendo a una gran variedad de aplicaciones del mecanizado, existe una gran diversidad de 
materiales para fabricación de herramientas de corte, que se clasifican en los siguientes grupos: 
 
1) Aceros de herramientas. 
 
HSS (High Speed Steel) por sus siglas en inglés. Son capaces de funcionar a gran velocidad en 
operaciones con broca o de torneado. La mejora respecto a los aceros comunes se sustenta en su alta 
aleación en elementos como W, V, Mo y Cr y en su mayor cantidad de C (en torno al 0,7 % – 1,5 %). 
 
2) Materiales cerámicos. 
 
Poseen excelente resistencia a la abrasión, dureza mayor que los carburos cementados y poca 
tendencia a soldarse con los metales a mecanizar. Carecen de resistencia al impacto lo que limita su 
aplicación. Se agrupan en tres subcategorías: a) base alúmina (Al2O3), b) fundamentadas en Nitruro 
de Silicio (Si3N4) y c) tipo Sialón (SiAlON). 
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3) Materiales superduros. 
 
Entre los que se encuentran: a) Diamante, de máxima dureza y resistencia a la abrasión, uso 
restringido debido a su excesiva fragilidad y b) NBC (nitruro de boro cúbico), variante artificial con 
un poco más de aplicabilidad (apto en materiales ferrosos). 
 
4) Cermets. 
 
Materiales compuestos con TiC o TiCN como fase principal dura. 
 
5) Carburos cementados o metal duro. 
 
Material formado por una matriz metálica y un refuerzo cerámico en el que siempre está presente el 
carburo de wolframio, aunque se pueden adicionar además otros carburos de diferente composición. 
Por ser el grupo objeto de esta investigación, se describirán con más detalle en el epígrafe 1.2 de 
esta introducción. 
 
Las herramientas de corte, se pueden visualizar también conforme a sus propiedades mecánicas de 
dureza y tenacidad en la Figura 1. 
 
 
FIGURA 1: Materiales empleados en la fabricación de herramientas de corte. Relación dureza/tenacidad [3]. 
 
En la gráfica de la Figura 1 se comprueba que los cerámicos y materiales súper duros están en el 
extremo izquierdo (extraordinaria dureza y velocidades de corte, baja tenacidad) y los aceros en el 
derecho (gran tenacidad, escasas prestaciones ante el desgaste). Se localiza a los metales duros en 
una zona intermedia en la que es posible encontrar un amplio abanico de combinaciones 
dureza/tenacidad para multitud de aplicaciones. El concepto de material ideal es aquel con elevada 
dureza y velocidad de corte, compatible con alta tenacidad. Uno de los conceptos provenientes de la 
ciencia e ingeniería de materiales que comienza a aparecer y que es recomendable indicar, es el 
hecho de que ciertas propiedades son mutuamente opuestas, en el sentido de que si se desea 
aumentar una su “contraria” disminuirá, y viceversa. Relacionado con lo dicho es la afirmación 
acerca de que a menor tamaño de grano mayor dureza y resistencia, y por tanto menor tenacidad, 
pues las fronteras de grano constituyen una barrera para el avance de las dislocaciones [4]. 
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En la Figura 2, se puede observar que el grupo de los metales duros es el de más amplia utilización 
en años recientes. 
 
.  
FIGURA 2: Mercado global de los materiales para herramientas, año 2010 [3]. 
 
1.2) Carburos cementados/Metales duros 
 
Ambas denominaciones son equivalentes, siendo empleada "hard metal" (metal duro) en EE.UU y 
carburo cementado en Europa [5].  
              
 1.2.1) Descripción, evolución y características 
          
El primer epígrafe del capítulo se dedica a definir conceptos, especificar cuál fue el primer producto 
de esta categoría de material, introducir brevemente el proceso de evolución y por último ofrecer 
sus propiedades y aplicaciones más importantes.  
  
1.2.1.1) Definición 
     
Se define carburo cementado como un tipo de material compuesto formado por dos fases o 
componentes: uno de ellos, metálico, que realiza el cometido de aglomerante o matriz y cede su 
buena tenacidad y otro disperso en forma de partículas que se ocupa de la empresa “mecánica” de 
aporte de dureza y resistencia, comportamiento a altas temperaturas, etc. La Tabla I muestra los 
principales carburos usados en carburos cementados. 
 
TABLA I: Principales carburos usados en carburos cementados [6]. 
 GRUPO IV GRUPO V GRUPO VI 
PERIODO IV TiC V2C, V3C4, V6C5, V8C7, VC Cr23C6, Cr7C3, Cr3C2 
PERIODO V ZrC Nb2C, Nb3C2, Nb4C, NbC Mo2C, Mo3C2, MoC 
PERIODO VI HfC Ta2C, Ta3C2, Ta4C3, TaC W2C, CW 
 
El primer carburo cementado creado y usado como herramienta de corte, fue el material compuesto 
CW-Co (Cobalto como ligante y Carburo de Wolframio como partícula de refuerzo). Se puede 
vincular su nacimiento a la patente de Karl Schröter en 1923. Un equipo de investigadores de 
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OSRAM dirigidos por Franz Skaupy, buscaba un nuevo material como sustituto del diamante en su 
uso en matrices para la producción de filamentos de tungsteno, sus resultados fueron recogidos por 
otros investigadores, entre ellos por Karl Schröter, el cual sintetizó el nuevo material en una patente. 
 
Dicha patente fue ofrecida a Krupp en 1925 y tras diversos acuerdos con los implicados (OSRAM 
también defendió el poder seguir investigando y desarrollando) la innovación tomo forma comercial 
ese mismo año en torno a la marca WIDIA (Wie Diamant, como el diamante en alemán) [7]. Este 
fenómeno de gestación es extrapolable a toda rama de la ciencia e investigación: el que un proyecto 
encaminado a resolver un problema técnico determinado y bien definido, pueda desembocar en 
otra/s aplicación/es en principio no esperadas. 
 
La transferencia científica de una industria a otra supuso un nuevo sector tecnológico, que abrió un 
amplio campo para empresas e I + D. Auge fundamentado en parte a la sencillez del binomio CW-
Co, en el que el Co hace el papel de matriz y el CW realiza la labor de refuerzo mediante su 
dispersión en forma de partículas [8]. Cuanto mayor sea el grado de dispersión y homogenización y 
el nivel de interacción entre ambas fases, mejores serán las propiedades mecánicas del carburo 
cementado. 
 
En la Figura 3, se brinda un ejemplo de la microestructura de dos fases de la que se habla. Como se 
observa en la Figura 3b, al añadir más componentes de refuerzo la estructura se vuelve más 
compleja. 
 
 
 
FIGURA 3: Microestructuras tipo, a) CW-Co, b) CW-Co/TiC/TaC [9]. 
 
En el caso CW-Co, más simple, es relativamente fácil diseñar y obtener productos con una amplia 
gama de características controladas por la proporción de cada fase (regla de las mezclas) y por el 
tamaño de grano (menor tamaño mejores propiedades). Para entenderlo mejor, si se pretende 
mejorar la dureza, bastaría con aumentar la proporción de la fase refuerzo, al contrario, si se desea 
dotar de más tenacidad al sistema, habría que extender la fase matriz metálica. 
 
A continuación, en la Figura 4, se muestra la influencia del tamaño de grano en la tenacidad del 
compuesto CW-Co. Se observa una relación lineal, de forma que al aumentar el tamaño de partícula, 
mejora la tenacidad a la fractura. 
 
a) b) 
        Cobalto  
(hexagonal / cúbico) CW (hexagonal) (Ti,W)C (cúbico) 
b) 
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FIGURA 4: Influencia del tamaño de partícula CW en la tenacidad a la fractura del compuesto CW-Co [10]. 
 
Seguidamente se ofrece una sección sobre el desarrollo del tipo de material metal duro, mediante 
variaciones en su composición.  
 
1.2.1.2) Evolución 
  
La primera posibilidad de acción ha sido probar a lo largo del tiempo distintos componentes y en 
diferentes proporciones, en busca de mejoras o propiedades específicas: Co, Fe y Ni por un lado 
(fase matriz) y otros carburos junto al CW por el otro (fase refuerzo), como se mostró en la Tabla I. 
 
En cuanto a la evolución, se expone en la Figura 5 la línea seguida por el carburo cementado desde 
el descubrimiento del CW-Co en 1923. 
 
 
FIGURA 5: Evolución de los carburos cementados con el tiempo [6]. 
 
 1.2.1.3) Propiedades y aplicaciones 
  
En la sección 1.1) se hizo la relación entre condiciones de procesado en la mecanización y 
requerimientos de ciertas características y propiedades a cumplir por los materiales para 
herramientas de corte. 
 
Tamaño de grano (µm) 
T
en
ac
id
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 a
 l
a 
fr
ac
tu
ra
 (
M
P
am
1/
2 )
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Se amplía aquí, que por un lado los requisitos de dureza y resistencia al desgaste y corrosión se 
deben a las altas temperaturas y fuerzas involucradas y, por otro, que las necesidades de cierto grado 
de capacidad de deformación y tenacidad (al impacto, choque térmico) corresponden al objetivo de 
eficacia del proceso (la rotura de la herramienta provoca interrupciones o/y daños en el equipo). La 
variedad de composiciones expuesta en la Figura 5 guía a diferentes propiedades. La Tabla II, por 
ejemplo, contiene los valores que toman ciertas propiedades en carburos cementados base Co. 
 
TABLA II: Propiedades de diferentes carburos cementados [6]. 
Composición (% en peso): 
CW 94,0 85,3 75,0 78,5 60,0 
Otros Carburos  2,7  10,0 31,0 
Co 6,0 12,0 25,0 11,5 9,0 
Propiedades 
Densidad (gr/cm3) 14,9 14,2 12,9 13,0 10,6 
Dureza Vickers (HV30) 1580 1290 780 1380 1560 
Modulo elástico (GPa) 630 580 470 560 520 
Tenacidad a la fractura (MPam1/2) 9,6 12,7 14,5 10,9 8,1 
 
Así, la Tabla II, acredita la posibilidad de conseguir compuestos con distintas propiedades conforme 
a la composición diseñada, teniendo en cuenta el efecto de que mejorar una propiedad (como la 
dureza) va acompañado de la disminución de otras (como la tenacidad a la fractura). 
 
Hasta ahora se ha hecho énfasis en materiales para herramientas de corte, sin embargo, se puede 
extender la utilización de estos atendiendo siempre al objetivo general de tolerancia al desgaste: 
manipulado y conducción de fluidos, talado y excavación, herramientas de construcción, para la 
industria energética y especiales para el sector alimentario, microelectrónica, matrices (moldeo, 
forjado), trabajos en ambientes corrosivos, etc [11-14]. 
 
Un uso particularmente especial de los carburos cementados o metales duros, es como 
recubrimientos (el 50 % de HSS, 85 % de carburos y 40 % de herramientas súper duras son 
recubiertas) [15]. 
 
El éxito de la técnica se fundamenta en la flexibilidad para, mediante una adecuada elección y 
combinación de la/s capa/s a introducir, proporcionar a las superficies tratadas de propiedades 
objetivo: dureza, resistencia al desgaste (por ejemplo disminuyendo el coeficiente de rozamiento 
filo de herramienta/superficie a mecanizar), buen comportamiento ante ambientes corrosivos y 
oxidantes, etc. Su efecto directo es dotar de calidad y ajuste dimensional al producto, protegiendo al 
mismo tiempo a la herramienta de trabajo. Su apogeo se produjo en la década de los 80, debido en 
parte a la disposición de la tecnología necesaria: por un lado de deposición: CVD (chemical vapor 
deposition) en 1968 y PVD (physical vapor deposition) en 1988. Esta última solventa cierto 
problema del CVD, su requerimiento de altas temperaturas y presiones en las cuales, la fase gas 
usada como “fuente” puede contaminar el sustrato con sustancias indeseadas. 
  
  1.2.2) Problemática de las matrices de Co y alternativas en el mercado 
            
En este capítulo se trata el porqué del éxito del uso de Co, las razones que demandan su sustitución 
y finaliza con una exposición de las alternativas de mercado. 
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  1.2.2.1) Fuerzas y debilidades del uso de Co en carburos cementados  
  
Una primera idea de la importancia de la “Widia”, que ofrece una primera impresión del importante 
papel que el sector de los metales duros juega en el progreso tecnológico y económico, es el hecho 
de una constante expansión de su consumo anual total, desde 10 toneladas en 1930 hasta 50000 en 
2008, disminuyó en el 2009 y se empezó a recuperar en el 2010, comportamiento comparable al de 
la economía global [3,16]. Aunque a priori el cobalto no es el metal más tenaz, ni el CW el carburo 
de mayor dureza, su combinación genera un material compuesto de alta dureza (que mantiene a alta 
temperatura), alta resistencia al desgaste y alta tenacidad [17]. 
 
Razones de su éxito, de carácter teórico, son: 
 
El diagrama de fases del sistema CW-Co, ofrece si se visualiza con un corte a %Co constante, una 
amplia zona donde coexisten las dos fases deseadas: Co y CW [18]. Lo que a su vez influye en el 
resto de ventajas que siguen. Buena mojabilidad del Co en CW [19], lo que ayuda en la 
sinterización en fase líquida. Alta solubilidad del CW en Co [20], lo que significa que la fase 
metálica no es Co puro, sino una solución solida de W y C en Co. De este modo, se mejora la 
interacción entre las dos fases aparte de reforzar la parte metálica (por solución sólida), factores 
ambos que mejoran las propiedades del material. Presencia de reacción eutéctica (ternaria) a 1275 
ºC, lo que permite disminuir las necesidades energéticas a la hora de sintetizar (procesos a menores 
temperaturas de la de fusión del metal) [21]. 
 
Sin embargo, no todo es positivo, por ejemplo [22] como se aprecia en las Tablas IV y V, comentar 
una baja resistencia a la corrosión y a la oxidación en ambientes acuosos y ácidos. 
 
Se sigue con más fallas del compuesto, derivadas principalmente del uso de Co: a) actualmente el 
mayor requerimiento de necesidades (y por tanto características especiales del material) hacen 
quedarse corto al CW-Co demandando nuevos desarrollos y evoluciones, b) el elevado y fluctuante 
precio del Co, directamente relacionado con la cada vez más dificultad de acceso: cantidad y 
localización geográfica. Lo anterior subordinado al objetivo general de ahorro energético, reducción 
de emisiones, etc. [23]. 
 
Un último aspecto, que se desarrolla debido a su especial importancia, es el asunto de la influencia 
del CW-Co en la salud. Este material ha sido incluido en el año 2011 en el “12th Report on 
carcinogens”, informe anual de sustancias carcinógenas emitido por el Departamento de Salud y 
Servicios Humanos de Estados Unidos [24]. Este informe concluye que la combinación de los 
efectos de los iones de Co y el estrés oxidativo en respuesta a la producción de especies reactivas al 
oxígeno, es lo que provoca la carcinogénesis del material. En Europa el programa REACH (siglas 
en inglés de sistema de Registro, Evaluación y Autorización de Productos Químicos) también ha 
limitado la concentración máxima en lugares de trabajo a 0,01-0,1 mg/m3 para el Co [3]. 
 
 1.2.2.2) Matrices metálicas alternativas al Co, en los carburos cementados/metales duros 
       
Queda por tanto clara la necesidad de experimentación de nuevos materiales con fase metálica 
alternativa al Co, debido principalmente al establecimiento como riesgo para la salud de éste, tanto 
aislado, como participando en el CW-Co. Se puede usar la Figura 5 como referencia introductoria, 
visualizando el desarrollo comercial de matrices sustitutivas. Se extrae de dicha figura: a) el uso del 
Ni como parte de la matriz surgió pronto, en torno a 1935 y en 1950 se introdujo una opción de Ni 
como aglomerante, b) ya durante la segunda guerra mundial, se probó Fe como parte metálica, 
apareciendo aproximadamente en 1973 Fe como componente de forma comercial.  
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 1.2.2.2.1) Experimentación 
           
Con el objeto de alcanzar el eficaz desempeño de la matriz Co, continuamente se han probado 
diversas combinaciones de Co, Fe y Ni. Se enumeran a continuación diversos estudios que se 
centran en distintas propiedades en particular. A principio de los 70, Moskovitz et al.[25, 26] 
publicaron varios trabajos con matrices de Fe-Ni y Fe-Co-Ni con propiedades superiores a las 
contemporáneas basadas en Co. En 1979 Prakash [27] realizó una investigación del sistema de 
matriz (Fe-Co-Ni) del 20 %, en peso, en particular de la variación de la dureza con la composición 
de cada elemento de la matriz. Determinó que la versión 15%Ni–15/20%Co–Bal. Fe proporcionaba 
el mayor valor de dureza. Eilling et al.[28] comparan la densificación tras el sinterizado del CW-
12%Co con CW-10,65%FeNi estableciendo que era similar. En el trabajo de B. Gries y L. Prakash 
[29] se estudió la dureza y tenacidad de la opción CW-10,65%FeNi enfrentándolo con los de un 
carburo cementado convencional CW-10%Co, obteniendo los resultados resumidos en la Tabla III. 
 
TABLA III: Comparación de valores de dureza y tenacidad de dos carburos cementados [29]. 
 CW-10%Co CW-10,65%FeNi 
DUREZA HV30 (Kg/mm2) 1626 1661 
DUREZA HRA 92,0 92,2 
TENACIDAD K1C (MPam1/2) 10,6 11,0 
 
A su vez, Sailer [30] analizó el comportamiento a fatiga de la variante CW-10%FeCoNi con la de 
carburos cementados convencionales con porcentajes de Co de 3 %, 10 % y 25 %, obteniendo como 
se aprecia en la Figura 6, una mejor resistencia de la matriz FeCoNi. 
 
 
FIGURA 6: Resistencia a fatiga de carburos cementados [30]. 
 
Como se adelantó, uno de los puntos flacos de la opción tradicional CW-Co es la baja resistencia a 
la corrosión y a la oxidación. Wittmann [31] mediante comparación de aleaciones tipo FeNi y 
FeCoNi con el Co, como aglomerantes de CW, consiguió los resultados resumidos en las Tablas IV 
y V. 
 
TABLA IV: Resistencia a la corrosión frente a diferentes ácidos de dos carburos cementados [31]. 
 CW-9,5%Co CW-9,5%CoNiFe 
Ácido Fórmico 245  109  
Ácido Acético 178  125  
Ácido Maleico 297  125  
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TABLA V: Ganancia de masa tras diferentes tiempos de exposición a 700 ˚C de dos carburos cementados [31]. 
Tiempo de exposición (horas) 10 20 30 
CW-7,5%(TiTaNb)C-6%Co 90  150  175  
CW-7,5%(TiTaNb)C-6%CoNiFe 37  75  100  
 
El buen comportamiento a altas temperaturas es una condición necesaria derivada del uso que se da 
al material. La dureza a alta temperatura (o en servicio) fue analizada por Gries [32]. De nuevo, 
compara la opción de un carburo cementado con Co con un carburo cementado con matriz FeNi con 
diferentes contenidos en C. En la Figura 7, se observa que todas estas opciones presentan durezas 
similares, más próximas aún en torno a los 800 ºC. 
 
 
FIGURA 7: Comparación de dureza, carburo cementado con matriz aleación de FeNi con alto y bajo contenido de C, y 
un carburo cementado convencional de matriz Co respecto a la temperatura [32]. 
 
1.2.2.2.2) Versiones comerciales 
  
En base a los esfuerzos realizados en experimentación, resumidos en el epígrafe anterior, y como se 
podía observar ya en la Figura 5, se han introducido en el mercado de los carburos cementados 
productos comerciales basados en matrices alternativas al Co. Siempre en nichos de mercados con 
necesidades especiales y con un bajo impacto económico (consumo anual) en comparación con el 
uso de Co. En la Figura 8 se muestran diversos carburos cementados comerciales, atendiendo al año 
en el que se patentaron, acompañando información de los rangos de composición contenidos. 
 
 
FIGURA 8: Patentes comerciales de carburo cementado matriz aleación de Fe en relación a la 
composición Fe-Ni-Co [3]. 
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La Tabla VI muestra la resistencia a la oxidación de carburos cementados con distintas 
composiciones. 
  
TABLA VI: Resistencia a la oxidación en aire a 850 ºC, metales duros con refuerzo CW y diversas matrices [33]. 
Composición (% en peso) Ganancia de masa (mg/cm2) 
CW-10%Co 84,1 
CW-10%Co-1%Cr3C 2 63,3 
CW-9%Fe-1%Ni 36,4 
CW-8,5%Fe-1,5%Ni 41,2 
CW-8,5%Fe-1,5%Ni-0,5Cr3C2 -0,25Mo2C 58,9 
CW-CW-8%Fe-2%Ni 75,7 
CW-10%FeCoNi 82,1 
CW-10%FeCoNi-Cr/Mo 27,5 
CW-20%FeCoNi 10,0 
CW-20%FeCoNi-1%Cr3C 2 -0,5%Mo2C 6,9 
 
Como se puede observar en la Tabla VI, no sólo se han obtenido mejores resultados en 
experimentos con matrices alternativas comparando con el sistema CW-Co, sino que existe 
disponibilidad en el mercado de productos con matriz de Fe. Este esfuerzo innovador, con un 
enfoque más económico de competencia y reducción de costes, se ha visto reforzado en la 
actualidad. Se remarca que informes como el emitido por el Departamento de Salud y Servicios 
Humanos de Estados Unidos, suponen que uno de los principales temas de investigación en el 
campo del metal duro es el desarrollo de nuevos materiales con propiedades comparables o 
superiores mediante la sustitución total o parcial de la matriz de Co convencional por otros metales 
menos tóxicos [3]. Por tanto, debería extenderse el uso de variantes con diferente matriz al Co, al 
darse las anteriores motivaciones. 
 
      1.2.2.2.3) Reticencia al cambio 
  
Este supuesto no está teniendo lugar, primero por ciertas desventajas de usar Fe a nivel de mercado 
real: más complejidad por el sistema Fe (fases ferrita, austenita y martensita), que dependiendo de 
la composición y procesado, puede sufrir cambios inesperados de una fase a otra y por tanto (por 
inesperado) causar un efecto dañino. El que las nuevas matrices sean sistemas multicomponentes 
que dificultan el procesado, también añade complejidad. 
 
Se han desarrollado una serie de fuerzas competitivas (con los cerámicos por ejemplo, se han dado 
intercambios tecnológicos aplicados en microestructura y procesado) y por tanto el material ha 
evolucionado. Sin embargo, el Co ha permanecido como parte esencial del producto hasta que 
fuerzas ajenas en principio al mercado influyen para su retirada. Se retoman dos de los puntos 
teóricos anteriormente enumerados acerca de las ventajas del uso del Co, al considerarse más 
importantes y que ayudaran a entender el porqué de la dificultad para extender el mercado de 
matrices alternativas. 
 
El primer punto es la disposición del diagrama ternario del sistema CW-Co, en el cual aparece una 
zona llamada región de dos fases en la que sólo coexisten la fase carburo y la fase matriz. De modo 
que se evita hacía el lado de menos C la formación de carburos complejos M6C (comúnmente 
denominada fase η) y por el de más C, la precipitación de grafito. En ambos casos la consecuencia 
es la fragilización del material al disminuir su tenacidad [34]. Los diagramas de fase ternarios por 
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su complejidad se suelen reducir a binarios (o pseudobinarios) manteniendo una de las variables 
(los tres elementos y la temperatura) constante. En la práctica consiste en hacer un corte al diagrama 
3D para visualizar sólo la superficie que queda tras la separación. Como ejemplo, la Figura 9 
corresponde a una idealización teórica de un corte isotermo, que ayuda a comprender lo 
anteriormente expuesto acerca de la región de dos fases. 
 
 
FIGURA 9: Esquema del diagrama terciario W-C-Co [34]. 
 
Los sistemas CW-Ni y CW-Fe funcionan peor desde este punto de vista teórico, como se puede ver 
en la Figura 10, por dos razones: a) la zona bifásica es más estrecha con Fe que en el caso con Co, b) 
el consolidado se realiza a altas temperaturas desde las que posteriormente se enfría, por lo que hay 
que considerar el tránsito y “acceso” arriba/abajo a la zona de dos fases. Concretando: en el 
diagrama de CW-Fe por encima de los 1400 ˚C aparecen sólo el carburo y el metal, sin embargo al 
disminuir la temperatura se forma, además, el no deseable carburo M6C. Mientras que, en el 
diagrama CW-Ni, al disminuir la temperatura se encuentra el caso opuesto, precipita grafito. Como 
se ha dicho ambos sucesos son indeseables y en el caso del Co, al haber más margen en el contenido 
de C, es más difícil que suceda. Por tanto, al usar Fe o Ni como ligante metálico el diseño se 
complica, se debe considerar con cuidado el contenido de C para evitar la formación tras el enfriado 
de elementos perjudiciales. 
 
 
   
FIGURA 10: Diagramas pseudobinarios de a) CW-Fe, b) CW-Ni y c) CW-Co [35]. 
 
El segundo punto es que la solubilidad de W en la fase metálica mejora la interacción entre fases, al 
mismo tiempo que refuerza la matriz por solución sólida. Hay que tener en cuenta que el contenido 
de C afecta a la solubilidad del W, a más C la solubilidad disminuye y viceversa [36], de acuerdo 
con la teoría de Ciencia e Ingeniería de Materiales, pues los átomos de C disminuyen el espacio 
total hábil para la solución sólida del resto de átomos. 
 (c) 
CW-20%Fe CW-20%Ni CW-20%Co 
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Se comparan los tres elementos en la Tabla VII, donde se aprecia que la ventaja del Co respecto a 
los demás es que la solubilidad crece al elevarse la temperatura, siendo ese efecto con Fe y Ni 
menos intenso. 
 
TABLA VII: Solubilidad de W en Co, Fe y Ni a varias temperaturas (% en peso) [37-42]. 
 T ambiente 700 ºC 1250 ºC 1350 ºC 
Co 3,5 %  2,0 %-15,0 %  
Fe  4,5 % 5,0 % 9,0 % 
Ni 5,4 %   5,0 % 
 
Lo que sí es común y recomendable en los tres casos es que existe una reacción eutéctica en cada 
uno de ellos, lo que permite el tratamiento a menores temperaturas que la de fusión del metal: 1275 
˚C en CW-20%Co, a 1143 ˚C en CW-20%Fe y a 1342˚C en CW-20%Ni. 
   
1.2.3) Propuesta: diseño de un carburo cementado/metal duro con matriz 
metálica CrFe 
  
En esta sección, primero se indican brevemente algunos factores que puedan suponer ventajas de la 
aleación CrFe respecto al Co y segundo se enumera la literatura recopilada sobre experimentación 
de Cr en el sector del metal duro. En el presente trabajo, el Cr es el elemento mayoritario en la 
matriz, en respuesta al principal objetivo del proyecto: estudio de sustitución de Co por Cr, en la 
fabricación y ensayo de un material tipo carburo cementado. 
 
Asociando con lo dicho sobre solubilidad de W en la matriz metálica, por ejemplo, el uso de Fe y Cr 
aporta una potencial mejora. El fenómeno de solubilidad de W y C participa activamente en el 
crecimiento de grano, dependiendo del grado de afinidad de estos elementos por la matriz. Si ésta es 
buena, las interacciones con la matriz “retienen” al W o/y al C, impidiendo su libre transporte y por 
tanto el crecimiento de partícula.  
 
De este modo, el Fe y Cr poseen buena afinidad por el C, pero su efecto debe limitarse a la 
inmovilización del elemento, no a la formación de fases (carburos) inesperados y potencialmente 
fragilizadores [43]. 
 
Respecto a la presencia de Fe, como se dijo en el resumen, sí existen ensayos previos de éste como 
matriz de materiales para herramientas. Un ejemplo de buen resultado de estos trabajos es el 
siguiente: “Al comparar el comportamiento frente a oxidación del cermet (M2+0,5 %C)/TiCN con 
la de dos materiales comerciales utilizados para la fabricación de herramientas de corte, acero 
rápido y carburo cementado, se observa una clara superioridad del cermet. Los materiales 
comerciales sufren oxidación catastrófica promovida por los óxidos volátiles.” Se aclara que M2 es 
un grado de acero de alta velocidad, con contenidos de W, Mo y Cr [44]. 
 
En este momento se retoma parte de lo dicho en el resumen: no se han hallado similitudes en otras 
investigaciones en los que el Cr sea la parte mayoritaria en la matriz, pero sí diversos estudios en 
los que participa en la composición realizando objetivos particulares como aleante o dopante o que 
determinan cuestiones teóricas que pueden ser tenidas en cuenta. Se destaca uno de ellos como una 
de las razones fundamentales de la elección de Cr. Su objetivo es concretar si se produce  
solubilidad de Cr en CW y si es así, estudiar los mecanismos de difusión, fenómenos ambos que 
favorecerían la homogénea composición deseada en metales duros. Para ello, establece “parejas de 
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difusión” Cr3C2/CW a temperaturas de 1550 ºC, 1650 ºC y 1750 ºC, cargas entre 0-10 KN/cm2 y 
tiempos de permanencia de 3, 6, 12 y 18 horas. Se caracteriza con microscopía electrónica y medida 
de concentraciones (Cr, C y W) a diferentes profundidades y se comparan resultados con los 
obtenidos al probar también TiC, VC, NbC y TaC como pareja del CW. Se concluye que sólo 
aparece solubilidad en el caso del Cr, para el que se estima un coeficiente de difusión de D= 1,7 / 
2,2 X 10-11  cm2/s y una energía de activación de Ea = 0,75 eV [1]. 
 
Se prosigue la sección, enumerando los diferentes estudios y usos del Cr relacionados con metales 
duros. Los porcentajes son en peso, a menos que se indique lo contrario. 
  
 1.2.3.1) Cromo en la composición de la matriz metálica 
     
Se comienza con un ensayo que prueba la resistencia a la corrosión de diversas variantes de 
compuestos Ti(C,N)-NiCr, sustituyendo progresivamente Ni por Cr, desde unos porcentajes 16,4 % 
Ni - 1,2 % Cr hasta el par 11,7 % Ni - 6 % Cr. Los resultados indican un pequeño aumento de la 
dureza con el contenido de Cr y una mejora de la resistencia a la corrosión (en disolución H2SO4) 
con la introducción de Cr, encontrándose un ratio de corrosión mínimo con un 4 % de Cr [45]. 
 
Se ha utilizado como referencia también, un estudio parecido de sustitución gradual de Ni por Cr en 
la fase metálica de un material compuesto complejo: TiC (Bal.) - 9 % TiN - 19,5 % CW - 0,5 % 
Cr3C2 - 0,3 % C - 38 % (Ni-xCr). El significado de x es simbolizar el porcentaje de Cr dentro de ese 
38 % de matriz metálica Ni/xCr (por ejemplo un valor de x de 50 % corresponde a un compuesto 
38 % de matriz metálica mitad Ni y mitad Cr). Se estudian microestructura, dureza y tenacidad con 
valores de x de 0 %, 10 %, 20 % y 30 %. Se expone, a) el aumento de la cantidad de Cr: mejora la 
disolución del CW en la matriz, lo que es atribuido a la disminución de la temperatura de transición 
líquido/solido de la matriz, eleva la tenacidad y aumenta la dureza, asociado al endurecimiento de la 
matriz base Ni por la solución solida del Cr. b) Atendiendo a la microestructura, se aprecian dos 
tipos de core/rim, uno de grano regular y otro de grano inverso, afectando el Cr al crecimiento de 
los rims externos, al haber más Cr, se extienden y a la proporción de los tipo inverso respecto a los 
tipo regular, con más Cr, aparecen más inversos a costa de menos regulares [46]. 
 
Por último, en lo que respecta a la participación del Cr como parte de la fase matriz, se 
complementa con un estudio que habla sobre la posible influencia del método de introducción de Cr. 
Se preparan cuatro materiales de composición similar CW - 9 % Ni-2 %Cr y ese 2 % de Cr se añade 
al compuesto mediante cuatro mecanismos diferentes: a) Cr, b) Cr3C2, c) aleación Ni-18Cr y d) Cr + 
Cr3C2. No hay diferencias en el procesamiento, siguiendo todas las muestras técnicas 
convencionales. Se comprueba: en los compuestos a) y c) aparece una nueva fase consistente en 
carburos complejos en los que participa el Cr y en el b) un proceso de carburación debido al 
Carbono introducido por el método de adición de Cr (Carburo). Respecto a las propiedades, la 
dureza en los cuatro casos es similar, la mejor tenacidad aparece en la muestra d) (en la que no 
aparecen las incidencias anteriormente comentadas) y la mayor resistencia a la corrosión con la c), 
indicando una buena distribución de Cr en la matriz usando una aleación con Ni [47]. 
  
 1.2.3.2) Cromo como controlador de tamaño de grano 
       
Apartándose de la labor tradicional de mejora del comportamiento a corrosión, que el Cr desempeña 
en los aceros, se encuentran estudios que hablan de otro posible papel del Cr ahora en el ámbito del 
metal duro: dopante con el objeto de controlar el tamaño de grano y que éste no aumente 
excesivamente durante la sinterización, ya que a menor tamaño de partícula, mejores propiedades. 
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En una investigación encontrada en la literatura [48], se estudia el efecto del Cr2C3 (1 %) o VC (1 %) 
en un material comercial (CW-12%Co), junto a la aplicación de un procesado convencional y de 
punteras técnicas de sinterización (HIP, Hot Isostatic Pressing o prensado isostático en caliente, y 
SPS, Spark Plasma Sintering o sinterizado con plasma pulsado) que se presentarán más adelante. 
 
Se prueban todas las posibles combinaciones dopante/técnica y aparecen los siguientes resultados: a) 
HIP+VC consigue los mejores resultados: una atractiva combinación de propiedades 
dureza/tenacidad. La eficiencia del dopante ha sido menor en SPS debido a los pequeños tiempos de 
procesado, b) las muestras con dopante poseen más porosidad, atribuido a que estos dificultan los 
fenómenos de difusión y flujo de la matriz, c) el uso de dopantes ha mejorado las propiedades, 
sobre todo comparando con el procesado convencional. Como posibles explicaciones de este último 
punto (no está claro el efecto de control de tamaño de grano) se ofrecen diversos estudios previos: i) 
la solubilidad del CW en la matriz disminuye [49], ii) la energía relacionada con el filo de los 
cristales de CW aumenta [50] y iii) se forman delgadas películas ricas en el dopante (Cr o V en este 
caso) en la superficie de los granos de CW, actuando como barrera a la difusión [51, 52]. 
 
En otro estudio similar, se ensayan los mismos dopantes (Cr2C3 y VC) que se adicionan a un 
compuesto comercial CW-12%Co, probando dos tipos de grado: ultrafino y nanocristalino. Se 
consolida mediante SPS y el objetivo es chequear si distintos sistemas de dopaje (variando los 
porcentajes de ambos dopantes, tomando valores 0 %, 0,5 % o 1 %) junto a la técnica de sinterizado 
rápido, son capaces de conservar el pequeño tamaño de grano de partida. 
 
La información extraída se sintetiza en: a) el efecto del dopante siempre mejora las propiedades del 
compuesto (controla efectivamente el tamaño de grano), b) los mejores datos de dureza y tenacidad 
a la fractura se obtienen añadiendo sólo Vanadio, c) la mejor densificación ocurre en la muestra sin 
dopantes, d) se comprueba experimentalmente el hecho de que polvos con menor tamaño de 
partícula (mayor superficie total) sufren un crecimiento de grano durante el consolidado mayor, 
debido a que éste es un fenómeno impulsado termodinámicamente, asociado en parte a la energía 
superficial [53]. 
 
 1.2.3.3) Cromo, desarrollo de nociones teóricas 
       
Para finalizar, incluir un trabajo que ha parecido especialmente útil debido a que aporta conceptos 
teóricos acerca del comportamiento del Cr en conjunción con CW [54]. En su introducción teórica, 
adelanta la posibilidad de encontrar carburos de Fe y Cr debido a su alta afinidad con el C, lo que en 
teoría fragilizará el compuesto y reducirá la resistencia mecánica [55, 56]. Se preparan tres 
compuestos de estructura CW-10%M, donde M corresponde a: i) Fe, ii) 50 % Fe y 50 % Ni, y iii) 
33 % Fe + 33 % Ni + 33 % Cr. No se usan productos comerciales si no que las mezclas se preparan 
como parte de la investigación, molienda de baja energía, siendo consolidadas por vía convencional. 
Añade una cuarta variante que es obtener un sistema parecido al iii) pero con menor cantidad de Cr 
y siendo generado con técnicas de recubrimiento (pulverización), esperando por tanto únicas 
características superficiales y una mejor homogeneización [57-59]. 
 
Los resultados se resumen: a) en la muestra con sólo Fe no aparecen carburos basados en Fe, sólo la 
fase ferrita, austenita y la correspondiente al CW. Se atribuye a una buena elección del % C de 
partida, que mantiene al estado final del compuesto dentro de la zona de las dos fases del diagrama 
ternario del sistema Fe-W-C (ver Figura 10) [60], b)en la opción 50 % Fe + 50 % Ni tampoco 
aparecen carburos de estos metales, sólo la fase austenita. Es esperable por otra parte debido a la 
naturaleza del Ni: estabilizador austenítico [61, 62] y a la baja afinidad con el C. Respecto a la 
microestructura, es menos homogénea que en el primer caso, apareciendo acumulaciones de fase 
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metal en algunas zonas, c) atendiendo a la variante 33 % Fe + 33 % Ni + 33 % Cr, el análisis 
muestra carburos de tipo CrxC en particular Cr2C. El equipo investigador lo explica por la mayor 
afinidad por el C del Cr respecto de la del W, lo que tiene también como consecuencia que aparezca 
más W libre y por tanto más solución de éste en la matriz que en los ensayos previos. También 
recoge está información teórica para prevenir de la dificultad de eliminación de porosidad en los 
compuestos con Cr, cuándo se usa más cantidad que en los estudios comentados de dopaje para 
control de tamaño de grano (≤ 1 %). 
 
De esta sección, se pueden extraer conclusiones muy importantes a la hora de adicionar Cr a los 
carburos cementados, entre las que cabe destacar: potenciales mejoras en propiedades (dureza, 
tenacidad, resistencia a la corrosión) y recomendaciones para la parte práctica, se deberá prestar 
atención a la presencia de carburos no deseados en los carburos cementados obtenidos, por la alta 
afinidad del Cr por el C. 
 
1.3) Procesado de carburos cementados/metales duros 
 
Se estructura este capítulo para definir aquellas técnicas y métodos vinculados a la parte 
experimental: primero con una revisión y breve clasificación de la tecnología metalúrgica, segundo 
con el desarrollo teórico de la aleación mecánica y, finalmente, se recoge teoría de sinterizado. En 
particular, se trata el método de consolidación con la técnica FAHP, usada en la parte práctica del 
proyecto, tal y como se adelantó en el resumen. 
 
  1.3.1) Procesado por vía pulvimetalúrgica 
  
Las rutas de procesado más populares de los materiales metálicos son la fundición, los tratamientos 
térmicos y la pulvimetalurgia. Esta última es un proceso que comprende las operaciones de 
conformado de polvo (metálico, cerámico o compuesto) para obtener una preforma manejable, la 
aplicación de temperatura en una atmósfera controlada durante un tiempo suficiente para obtener 
una pieza sinterizada cohesionada al enfriarse y las operaciones de acabado, opcionales o no, que 
pueden ser tales como prensar de nuevo la pieza sinterizada, tratamientos térmicos, infiltraciones de 
la porosidad con otros metales, etc [63,64]. Básicamente, como se observa en la Figura 11, este 
proceso consta de dos fases principales, una de obtención de los polvos a tratar 1) y 2) y otro de 
conformado o consolidación de éstos 3).  
 
                            1) 
Métodos: mecánicos, físicos, 
químicos o electrolíticos 
                            ↓ 
Obtención de polvos componentes 
                          2) 
Mezcla: convencional, aleación 
mecánica 
                          ↓ 
Obtención de polvos compuestos 
                            3) 
Consolidación: convencional, 
novedosa 
                           ↓ 
Obtención del sólido 
FIGURA 11: Ruta pulvimetalúrgica. 
 
La pulvimetalurgia, si se la compara con la fundición, presenta múltiples ventajas. Cabe destacar la 
libertad a la hora de seleccionar la composición y las materias primas iniciales y la homogeneidad 
estructural y química alcanzada en la aleación, requiriendo apenas tratamientos térmicos de post-
procesado [65-70]. Respecto al uso en la industria, permite obtener piezas en grandes series de 
fabricación, con aplicaciones en el sector automovilístico o en la industria energética, entre otros. 
Reduce considerablemente los costes, al ser más económica que las técnicas tradicionales como el 
mecanizado y la forja, y se emplea cuando es necesario obtener piezas de excelente calidad, de 
pequeño tamaño y dimensiones exactas. 
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Respecto a las ventajas de la pulvimetalurgia frente a otras formas de fabricación [71]: 
 
a) En ciertos casos, la pulvimetalurgia es la única forma de producir determinadas piezas con 
determinados materiales, por ejemplo, materiales compuestos con matriz metálica. 
 
b) Ausencia de mecanizado, que implica ahorro de material y energía. Esta ventaja implica que la 
industria pulvimetalúrgica en muchas ocasiones sea especialmente apta en la producción de grandes 
series, caso en el que el uso del mecanizado influiría decisivamente en el coste total del producto. 
 
c) La pulvimetalurgia permite obtención de formas complejas y fácilmente reproducibles. 
 
d) Existe gran variedad de materiales que pueden ser procesados por pulvimetalurgia. 
 
Se pasa ahora a enumerar distintas técnicas de obtención de polvos y consolidación, con un enfoque 
clasificatorio consistente en que factor práctico tienen como objetivo de mejora. 
 
Comentar que ciertas cuestiones son comunes a todos los grupos:  
 
a) La necesidad de protección del ambiente de trabajo mediante atmósferas inactivas para evitar 
contaminaciones. Se generaliza en el objetivo general de control de la calidad. 
 
b) La aplicación de criterios económicos/tecnológicos consistentes con el ahorro de recursos, 
optimización, restricciones, etc. Como ejemplos: i) utilizar procedimientos más baratos aunque 
menos eficientes si los requerimientos de calidad así lo permiten, ii) cuando más cara es la 
tecnología, mayor serán los lotes a fabricar para poder ser rentable, iii) compromisos como el menor 
tamaño de partícula mejora las propiedades pero encarece el manipulado del polvo, iv) existirán 
limitaciones acerca del producto: componentes, tamaños, formas y cantidad máxima a fabricar. v) 
Se recuerda que el objetivo operativo principal es el de aumentar la densidad (eliminar porosidad) 
para augurar unas buenas propiedades del sólido sinterizado. 
 
Algunas técnicas conservan el enfoque convencional, mejorando simplemente algún aspecto 
concreto como la densidad en verde (WCP -Warm Compression Process-, o proceso de compresión 
en caliente, y HVCS -High Velocity Compression System-, o sistema de compresión a alta 
velocidad). 
 
Otras se reducen a modificar los polvos de partida (componentes, composición, tamaño, 
microestructura, etc.) mediante mezclados, procesos de difusión o tratamientos térmicos. Se destaca 
la molienda de alta energía o aleación mecánica, que consigue composiciones fuera del equilibrio y 
las técnicas basadas en solidificación rápida para luego moler (MEM -Melt Extraction Method-, o 
método de extracción mediante fundido). 
 
Las hay centradas en activar la sinterización, tanto en fase líquida (actuando sobre la difusión), 
como sólida. Puesto que la sinterización es termodinámicamente impulsada, un medio es reducir el 
tamaño de partícula para disponer de la mayor superficie total posible (y por tanto la mayor energía 
superficial) mejorando así el proceso. El MIM (Metal Inyection Molding), o moldeo de metales por 
inyección, combina los efectos positivos de la difusión en fase líquida y de reducción del tamaño de 
grano, ya que suele combinar la utilización de polvos de tamaño muy pequeño con la sinterización 
con fase líquida.  
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Otro grupo de procesos se basan en aplicar presión y temperatura simultáneamente durante cierto 
tiempo (P, T y t son las variables principales a considerar). El más sencillo es el forjado en caliente. 
El HIP (Hot Isostatic Pressing), o prensado isostático en caliente, consiste en encapsular el polvo en 
un recipiente contenedor que se prensa isostáticamente a altas temperaturas aplicando la presión a 
través de un gas [72]. 
 
Otra opción es emplear métodos rápidos que inhiban el crecimiento de grano, al limitar el tiempo en 
el que pueda estar ocurriendo. MWS (Micro Wave Sintering), o sinterizado de microondas [73, 74], 
que es transmitido desde la industria de la cerámica, provoca elevados ratios de calentamiento al 
aislar eficientemente (capa cerámica, atmósfera protectora, aislante) la muestra. El SPS (Spark 
Plasma Sintering), o sinterizado con plasma pulsado [75-81], alimenta calor haciendo pasar 
corriente eléctrica través de los punzones. La particularidad es que lo hace en forma de pulsos de 
alta frecuencia generando diferencias de potencial entre cada partícula y las cercanas, creando 
circulación de chispas por “canales” de plasma que favorecen la difusión y reduciendo porosidad 
mediante crecimiento de cuellos. Otras técnicas rápidas a las que hace referencia la literatura son: 
HFIHS (High Frequency Induction-heated Sintering), o sinterizado con calentamiento mediante 
inducción a alta frecuencia [82], ROC (Rapid Omni Compaction), o compactación omnirápida [83], 
PPS (Pulse Plasma Sintering), o sinterizado por pulso de plasma [84] y UPCR (Ultrahigh Rapid Hot 
Consolidation), o consolidación de calentamiento ultrarrápido [85]. 
 
A modo de comparación, la Tabla VIII ofrece propiedades características de sinterizaciones con 
diferentes técnicas de carburos cementados CW-Co. 
 
TABLA VIII: Propiedades del carburo cementado CW-Co, según la técnica de sinterización [86]. 
Técnica de sinterización 
Tamaño de grano después 
del sinterizado (µm) 
Dureza HV  
(GPa) 
Tenacidad a la fractura 
(MPam1/2) 
Hot pressing 169 20,8 13,5 
Hot isostatic sintering 200 – 400 19,1 – 17,4 11,0 – 11,5 
High frequency induction 
heating 
320 18,9 12,0 
Spark plasma sintering 50 22,5 11,0 
Isostatic pressing and 
sintering 
150 19,3 13,0 
Hot isostatic pressing 100 18,4 13,5 
 
Finalmente, se emplean procedimientos sustentados en tecnología aditiva. Altamente energéticos, 
proporcionan cero poros ya que consiguen fundir todo el material. La opción denominada “Powder 
Bed” o lecho de polvos, sinteriza mediante rayo láser microcapas, mientras que un mecanismo 
nivelado va bajando el recipiente para poder continuar con el consolidado (que por tanto ocurre de 
abajo arriba). Es un procesado más lento, sólo apto para materiales monocomponente. Mayor 
versatilidad consigue el sistema “Powder Feed” o alimentación de polvos, que puede ser usado para 
la adición de diversas capas y distintos componentes, otorgando buena precisión y acabados. Un 
subsistema de depósito y provisión alimenta de polvos al haz láser, el cual mediante el equipo de 
guiado, se coordina con el suministro de polvo para ir sinterizándolo conforme llega. Si son 
filamentos o alambres, se denominará “Wire Feed” (alimentación de filamentos). Para piezas 
especialmente complicadas, se puede acudir a la tecnología de impresión en 3D, las cuales sólo 
construyen la forma, luego se ha de eliminar el ligante y sinterizar. En el ámbito del que se habla 
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recibe el nombre de “Precision Ink-jet Powder Feed” (alimentación mediante inyección de 
precisión). 
 
 1.3.2) Aleación mecánica (AM) 
      
Uno de los objetivos en la fabricación de carburos cementados o metales duros (y de materiales 
compuestos en general) es la fina y homogénea dispersión de las partículas de refuerzo en la matriz. 
Por lo que se deben de evitar aglomeraciones de éstas [87]. Cualquier diferencia entre las partículas, 
en tamaño, densidad, geometría, etc., puede derivar en dicho agrupamiento, por lo que uno de los 
temas a controlar es la homogeneización de las propias partículas de polvo [88], antes de iniciar el 
proceso de consolidación. 
 
Un paso clave del proceso de fabricación, donde se puede solventar el problema, es la mezcla. La 
molienda de alta energía por bolas, desarrollada por Benjamin en investigaciones de 
superaleaciones base Ni endurecidas por dispersión de óxidos [89], ha resultado favorable en 
multitud de casos a la hora de mejorar la distribución de partículas en matrices metálicas [90-96]. 
 
Aleación mecánica es el proceso en el cual polvos diferentes son molidos juntos, involucrando una 
transferencia de materia dirigida a obtener una aleación homogénea mediante repeticiones del ciclo 
deformación-soldadura-fractura. El resultado es que cada partícula de polvo posee una distribución 
homogénea de los materiales de partida, que ha sido prediseñada. El término molienda mecánica 
suele reservarse para los casos en los que no ocurre transferencia de materia [97]. 
 
Esta capacidad de alear desde la mezcla componentes muy distintos es una de las principales 
ventajas del método, pues puede ser usado en multitud de aplicaciones de fabricación “a la carta” de 
materiales con unas propiedades muy específicas. 
  
 1.3.2.1) Mecanismos en la aleación mecánica 
   
La aleación mecánica ocurre en el estado sólido, a bajas temperaturas (temperatura ambiente en 
general), por lo que no hay que preocuparse por cuestiones teóricas como temperaturas de fusión o 
límites de solubilidad entre los diferentes componentes de la mezcla. Es una técnica de no equilibrio 
que sucede en un estado metaestable, que es aquel en el que un sistema se sitúa entre dos estables, 
uno de más energía y otro de menos, de manera que pequeños cambios energéticos hacen que el 
sistema salte hacía arriba o abajo según se le ceda o robe energía. 
 
La idea básica es que aplicando una cierta cantidad de energía (mediante fuerzas o presiones 
externas, fundiendo, evaporando, irradiando) de manera recurrente, se pueden conseguir materiales 
con unas determinadas propiedades en una fase metaestable, a partir de la cual se puede “modelar” 
su estructura y propiedades según la necesidad [97]. 
 
Se inicia el proceso con la introducción del polvo (o mezcla de polvos) en las proporciones 
preestablecidas en el interior de la vasija, junto con los útiles de molienda. Los choques pueden ser 
bola-polvo-bola o bola-polvo-pared interior de la vasija. En ellos las partículas de polvo son 
sometidas, durante tiempos de microsegundos, a grandes tensiones que pueden ser del orden de 
MPa o incluso de GPa en función del tipo de molino [98]. En la Figura 12 se interpreta el impacto 
bola-polvo-bola. 
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FIGURA 12: Impactos de polvo entre bolas durante la AM [99]. 
 
Los continuos impactos inducen la repetida deformación, fractura y soldadura de partículas. 
Normalmente se llega a una etapa del proceso en la que existe un equilibrio entre la soldadura fría y 
la fractura, resultando polvos con una microestructura muy homogénea [100]. Hasta esta etapa han 
podido suceder diferentes cambios en el polvo de partida: externos, internos y físicos [101]. 
 
Respecto al proceso teórico, hay tres posibilidades conforme a las diferentes combinaciones de dos 
tipos de fase, dúctil y frágil: son dúctil-dúctil, dúctil-frágil y frágil-frágil. Se establece que la mezcla 
correspondiente al presente proyecto es dúctil-frágil, por lo que es el mecanismo que se detalla. 
Para más información sobre los otros dos mecanismos: Benjamín et al. [102] describieron el 
mecanismo de molienda en el sistema de dos materiales dúctiles, y para el caso frágil-frágil hay 
disponibles desarrollos teóricos [103] y experimentales (molienda de SiC-BCN) [104]. 
 
Mezcla de polvos dúctil-frágil (CrFe: dúctil, CW: frágil). La aleación mecánica con este tipo de 
materiales se caracteriza por ser un proceso rápido de dispersión y posterior difusión, donde las 
partículas frágiles según van fracturándose son envueltas dentro del material dúctil. Se produce el 
afinamiento de las partículas, la homogeneización del material y un endurecimiento por dispersión 
[105]. Más detalladamente, la evolución es: como consecuencia de las múltiples colisiones, durante 
la etapa inicial del proceso el componente dúctil se deforma, mientras que por el contrario, el 
componente frágil sólo se fractura. Posteriormente se produce la soldadura entre las partículas 
planas del material dúctil, pero ahora con partículas frágiles que quedan atrapadas entre las dúctiles. 
Estas partículas compuestas continúan creciendo por soldaduras hasta que se fracturan. Las 
sucesiones de soldadura y fractura desembocan en partículas equiaxiales de tamaños uniformes 
[106]. Así, la Figura 13 resume el proceso de aleación mecánica cuando los polvos iniciales son 
dúctil-frágil. 
 
 
FIGURA 13: Etapas de aleación mecánica, material dúctil-frágil [107]. 
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Las etapas representadas en la Figura 13 son: a) materia prima, b) deformación de las partículas 
dúctiles y fractura de las frágiles, c) predominio de la soldadura y formación del polvo compuesto, d) 
endurecimiento del polvo y fractura, e) formación de granos equiaxiales unidos mediante soldadura 
y f) afino de la estructura y homogeneización del material. 
 
Para finalizar la introducción, se define mejor el estado de equilibrio. Se logra cuando se 
compensan la tasa de soldadura que tiende a aumentar el tamaño medio de partícula (las partículas 
más pequeñas son capaces de resistir la deformación sin fracturarse y tienden a soldarse en piezas 
más grandes) y la tasa de fractura, que tiende a disminuir el tamaño promedio de partícula. La 
tendencia global es unificar las partículas muy finas y muy grandes hacia un tamaño de partícula 
intermedio de rango de variabilidad estrecho, con límite inferior, como se puede comprobar en la 
Figura 12, definido por el radio de las bolas y el espacio más pequeño que queda entre ellas al 
chocar [99]. En esta etapa, cada partícula contiene los componentes iniciales, en la proporción en la 
que se mezclan. 
 
 1.3.2.2) Factores de control de la aleación mecánica 
  
Las dos magnitudes fundamentales que afectan a la efectividad de la molienda mecánica son: a) la 
energía mecánica suministrada a las partículas en cada colisión y b) la probabilidad de colisión. Son 
difíciles de gestionar directamente, en la práctica, se trata de dirigir el proceso con variables que 
afectan a dichas magnitudes y que se enumeran en esta sección. 
 
 1.3.2.2.1) Tipo de molino 
 
Molino planetario: se hace detalle en esta opción al ser la usada en este trabajo de investigación. 
Debe su nombre al movimiento de la vasija en su interior, adquiere un movimiento circular y otro 
rotacional alrededor de su propio eje como se muestra en la Figura 14. Como ventajas se pueden 
destacar la facilidad para la carga/descarga de la vasija y altas velocidades de impacto. Como 
inconveniente, que el desgaste de los materiales de las paredes o de las bolas forme contaminación y, 
que por falta de control de la velocidad, las bolas se pueden quedar girando en la periferia [97]. 
Otros tipos de molino empleados comúnmente son el Atrittor y el vibratorio. 
 
   
 
 
FIGURA 14: Esquema molino tipo planetario [108]. 
 
      1.3.2.2.2) Vasija 
 
El material utilizado para la vasija de la molienda es muy importante, primero porque se debe usar 
una opción que permita moler, si se selecciona más blanda por ejemplo, es probable dañar la vasija. 
Segundo, debido al impacto de las bolas y del polvo en las paredes internas de recipiente, puede 
Rotational speed of the pot: Np counter 
direction 
Revolution speed of the disk: Nr 
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desprenderse material e incorporarse al producto final (riesgo de contaminación de la muestra). La 
forma del recipiente y sobre todo el diseño del contenedor también influyen significativamente. 
 
Para el llenado de la vasija es necesario que haya suficiente espacio para que las bolas, el polvo y el 
ACP (sección 1.3.2.2.7) den vueltas libremente en la vasija. Sin embargo, introducir más material 
haría más eficiente el proceso (entendiéndolo desde el punto de vista de productividad). 
Generalmente, una regla que balancea ambos compromisos es dejar un 50 % de la vasija vacía. 
 
    1.3.2.2.3) Medio de molienda (bolas) 
 
Respecto al material, indicar lo mismo que en el caso de la vasija. La masa de cuerpo de molienda 
introducida al sistema se determina con la relación número de bolas–tamaño-densidad. Si no se 
consigue el mínimo de energía como para permitir la evolución hasta el estado de equilibrio o se 
quieren reducir los tiempos de molienda, es más recomendable para aumentar la masa elegir bolas 
más densas, que introducir más o de mayor tamaño. Con las últimas elecciones se perderá parte de 
la energía al aumentar demasiado la frecuencia de choques. En cualquier caso, las bolas 
introducidas para ejercer la masa deseada no deberían superar el 40-50 % del volumen del 
recipiente, para que no se entorpezca su movimiento [109]. 
 
Ratio bolas/polvo: se puede definir en volumen o en masa y es un aspecto clave. Si se aumenta esta 
razón, por ejemplo aumentando el número de bolas, la probabilidad de que una partícula sufra una 
colisión crece, sencillamente porque estaría rodeada por un número de bolas mayor en el mismo 
volumen. En consecuencia, la energía transferida a las partículas de polvo aumenta y el tiempo de 
molienda disminuye. La razón bolas/polvo en peso suele variar de 1 a 10 [102, 103, 105, 110-114], 
en nuestro caso  (molino planetario) el valor de esta razón es 10 [97]. 
 
 
       1.3.2.2.4) Atmósfera de molienda 
 
El principal efecto del ambiente de molienda es la contaminación del polvo, por lo que se suele 
trabajar en atmósferas inertes. Comúnmente, la carga y descarga de los polvos se realiza dentro de 
campanas de atmósfera controlada con guantes y a las vasijas de molienda previamente se les ha 
hecho vacío o han sido llenadas de un gas inerte como por ejemplo Ar o He. 
 
       1.3.2.2.5) Velocidad de molienda 
 
La velocidad de molienda, junto con el tiempo, son los parámetros más importantes a tener en 
cuenta, puesto que son los que influyen en mayor medida en las propiedades del material. Cuanto 
más rápido gire el molino mayor será el aporte de energía a las bolas de molienda y, por 
consiguiente, al polvo. Ahora bien, dependiendo del tipo de molino utilizado existen ciertas 
limitaciones a la velocidad máxima, por encima de este valor crítico, existe la posibilidad de que las 
bolas de molienda se adhieran a las paredes del recipiente. 
 
Para añadir un ensayo práctico, en la investigación realizada sobre el material tipo metal duro Cu-
NbC, con un 30 % en peso de refuerzo, los polvos de la mezcla fueron molidos a velocidades de 
100, 200, 300 y 400 rpm en un molino planetario. El resultado fue un aumento de la dureza y de la 
densidad, confirmando que con el aumento de la velocidad (y por tanto aporte de energía) se afina y 
homogeniza el tamaño de partícula [115]. 
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       1.3.2.2.6) Tiempo de molienda 
 
Recomendaciones sobre su elección son: debe de ser suficiente como para llegar al estado de 
equilibrio a través de los balances soldadura/fractura explicados y para que el polvo experimente los 
cambios necesarios para llegar al objetivo. Por otro lado, no debe de exceder ese valor pues sólo se 
añadirían aspectos negativos como la contaminación (vasija, cuerpo moledor, atmósfera) [97]. 
 
Como en el caso de la velocidad, al ser el tiempo otro factor principal, se añade una referencia 
práctica: en el caso de Fe-TiCN 50 % en peso de refuerzo, molido a 400 rpm en atmósfera de argón, 
se han comprobado microestructuras afinadas y composiciones homogéneas, aumentando la dureza 
y la densidad relativa con el tiempo de molienda [116]. 
 
La Figura 15 expone la relación entre el tamaño de partícula y el tiempo de molienda, para dos 
valores de ratio bolas/polvo. 
 
 
 
FIGURA 15: Afinamiento del polvo, relación con tiempo de molienda y ratio bolas/polvo [117]. 
 
       1.3.2.2.7) Agente controlador del proceso (ACP) 
 
En la sección 1.3.2.1) ha aparecido continuamente el concepto de evolución del sistema en un 
proceso que lleva al equilibrio. En algunas situaciones, determinados sucesos inhiben el desarrollo 
correcto del mecanismo: si los polvos a mezclar son excesivamente dúctiles o las interacciones con 
el cuerpo moledor y/o las paredes de la vasija son intensas, el fenómeno de soldadura puede 
imponerse en la etapa inicial del proceso, formar aglomerados y dificultar de tal manera los sucesos 
de fractura que no se pueda continuar el curso normal. Para evitarlo, se añaden a la mezcla 
pequeños porcentajes (1 % - 5 % del peso, la proporción óptima depende de la naturaleza del polvo 
de partida y de la pureza requerida en el polvo final [97]) de sustancias que funcionan como 
lubricante. 
 
Generalmente se trata de compuestos orgánicos, en estado sólido (molienda en seco), líquido 
(húmeda) o gas. El lubricante se aplica para reducir la soldadura, el agente se fija sobre la superficie 
de las partículas de polvo y disminuye la energía de colisión, evitando así la formación de 
aglomerados y permitiendo el avance del proceso. Este comportamiento de absorción superficial y 
limitación de soldaduras, es observado en la Figura 16. 
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FIGURA 16: Proceso de molienda mecánica, proceso de adsorción de ACP [118]. 
 
El aspecto negativo es que la mayoría de estos componentes se descomponen durante la molienda, 
interactuando e incorporándose al polvo. Dado que la mayoría están compuestos por H, O y C, 
aparece un riesgo de contaminación por estos elementos [119]. 
 
       1.3.2.2.8) Temperatura en la molienda 
 
La temperatura en la vasija es de difícil control, al ser en la práctica consecuencia de otros factores 
de molienda: ratio de masas bolas/polvos, velocidad, tiempo, etc. Acerca de sus efectos, un aumento 
de temperatura puede resultar beneficioso ya que favorece la difusión y homogeneización del 
producto final, pero en algunos casos, puede tener el efecto negativo de inducir cambios a fases o 
modificaciones (tratamiento térmico imprevisto) indeseadas. 
 
Para completar esta sección, aclarar que se trata de un sistema complejo, de múltiples variables de 
intensa interdependencia. Por ejemplo, el tiempo de molienda óptimo dependerá del tipo de molino, 
del tamaño de las bolas, de la temperatura de molienda, etc. Por ello, a pesar de numerosos 
esfuerzos, la comprensión del proceso de aleación mecánica no es aún completa, sino que deja un 
amplio margen a la investigación, desarrollo y optimización del proceso. Así, se plantea como 
posible mejora el desarrollo de variantes del proceso original, reduciendo tiempos y costes [120]. 
 
1.3.3) Consolidación de polvos: prensado convencional, sinterizado. Técnica 
FAHP 
  
Esta sección es ocupada por aquellos aspectos teóricos del segundo paso crítico de la parte 
experimental, el consolidado de los polvos obtenidos mediante aleación mecánica.  
 
 1.3.3.1) Prensado convencional 
   
Continuando con la perspectiva de prolongar sólo aquellas nociones acordes con el trabajo a 
desempeñar, que desarrolla procedimientos avanzados, se deja de lado el uso convencional: 
prensado, para disponer los polvos en una forma con la suficiente consistencia (se denomina 
muestra en verde) para ser manipulado y posterior sinterizado en horno elemental. 
 
Se añade aquí simplemente algún dato cuantitativo e ideas alusivas al prensado, puesto que la 
operativa a llevar a cabo involucrará fenómenos de compactación uniaxial en matriz cilíndrica (la 
técnica FAHP entrega presión y temperatura al mismo tiempo). Así, en la Figura 17, se observa que 
conforme aumenta la presión de compactación, la densidad del comprimido se aproxima a la del 
material en su forma sólida. 
 
    Formación de partículas de  
polvo compuesto por soldadura 
Adsorción del ACP sobre la 
superficie de la partícula compuesta 
 
   Nuevas soldaduras de 
laspartículas compuestas 
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FIGURA 17: Curvas densidad vs presión de compactación para polvos comerciales de Fe [121]. 
 
Un factor importante en la relación prensado/densificación es la distribución del tamaño de las 
partículas: si todas son del mismo tamaño, es inevitable cierta porosidad al momento de 
compactarlas. En teoría, una porosidad de por lo menos 24 % en volumen [122]. Por ejemplo, si se 
observa una caja llena con pelotas de tenis, se nota que siempre hay espacios vacíos entre ellas. Al 
introducir partículas más pequeñas en la mezcla de polvo, se llenan los espacios entre las partículas 
grandes del polvo y de esa manera se obtiene una densidad superior. 
 
 1.3.3.2) Teoría de sinterización 
   
Un primer acercamiento a la sinterización, asequible por su carácter práctico es: “la cohesión de 
partículas individuales por la acción combinada de calor y la temperatura [123]”. Definiciones más 
técnicas son: 
 
ISO: “Tratamiento térmico de un polvo o compacto a temperatura inferior a la de fusión del 
principal constituyente, con el propósito de aumentar su resistencia a través de la unión de las 
partículas [124]”. 
 
F. Thümmler: “Proceso de transporte de masa térmicamente activado que conduce al reforzamiento 
entre las partículas y/o el cambio de la porosidad y su geometría, acompañada de una reducción de 
la energía libre. En el proceso, puede tener lugar una fase líquida [125]”. 
 
El principal objetivo de la sinterización es la eliminación de porosidad, lo que es lo mismo, la 
densificación del sistema (lo que se aprecia en la práctica en la contracción de las dimensiones de la 
probeta). Sus características principales son: a) reducción de la entalpía libre del sistema, que 
representa la fuerza motriz del proceso de sinterización, debido a: i) disminución del área específica 
debido a la iniciación y/o crecimiento de los contactos, ii) reducción del volumen de poros y de su 
superficie, iii) eliminación de los estados de no equilibrio de la red. b) La posibilidad de existencia 
de fase líquida, del componente con menor temperatura de fusión [125]. 
  
En resumen se trata de un proceso térmicamente influenciado, activado e impulsado por cuestiones 
termodinámicas, en el que mediante el transporte de masa (fenómenos de difusión principalmente), 
se reduce la superficie libre total y por tanto la energía asociada a ella. Se consigue el gradual 
solidificado gracias al aumento paulatino del contacto entre partículas, cambiando la geometría de 
poros en un modo encaminado a su cerramiento y desaparición. 
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Los párrafos anteriores se pueden condensar en una división de la sinterización en tres etapas: a) 
inicial: extensión de uniones y contactos entre partículas, formación y crecimiento de cuellos de 
enlace, b) intermedia: densificación y crecimiento de partícula, los poros se mantienen abiertos, 
fluye gas de dentro a fuera, c) fase final con espacio de poros cerrado, los poros se cierran y no 
fluye gas de dentro a fuera [125]. La Figura 18 recoge estas tres etapas. 
 
Partículas individuales Etapa inicial Etapa intermedia Final, densidad 85 %–98 % 
FIGURA 18: Teoría de sinterización, etapas [126]. 
 
Durante la primera fase ocurre una disminución de energía, sin apenas cambio dimensional. En el 
segundo paso se produce una red coherente de poros, es decir, se reacomodan las partículas para 
disponer una nueva estructura mínima en energía, es por tanto la etapa donde se produce un mayor 
cambio dimensional y la mayor parte de la densificación. En la última etapa, los poros aislados 
adquieren una esfericidad cada vez mayor, produciéndose una mayor densificación y una 
disminución de la porosidad en la mayoría de los casos. Aunque la literatura usada no lo hace, se 
incluye una última etapa que conlleva una idea práctica importante: si se deja avanzar el proceso 
únicamente ocurrirá el crecimiento de grano, con poca o nula eliminación de porosidad. Lo que en 
la mayoría de los casos no es favorable. 
 
La introducción definitoria se complementa también con los mecanismos de transporte de material, 
que como se ha indicado son proveedores de densificación. Se pueden clasificar en: a) mecanismo 
de adherencia, aparece en cualquier tipo de contacto, aunque su relevancia es poco destacable, b) 
restauración y recristalización, son incapaces de producir un proceso de sinterización por si solas, 
pero tienen importancia porque aparecen en polvos con grandes deformaciones y también durante el 
crecimiento de grano, c) proceso de evaporación y recondensación, puede llegar a ser el dominante 
durante la sinterización en algunos casos, aunque el problema que tiene es que no produce 
contracción alguna, d) proceso de difusión superficial, produce el redondeo de las superficies 
externas e internas de los poros, apareciendo preferentemente a bajas temperaturas debido a la baja 
energía de activación que requiere, al producirse no provoca ni densificación ni contracción de los 
poros, e) proceso de difusión por límites de granos, implica la existencia de contracción, aunque 
esta no puede ser explicada solamente por la aplicación del mismo, f) proceso de difusión merced a 
un mecanismo de vacantes, controla los procesos de difusión en función de la disposición 
geométrica de las fuentes y los sumideros de vacantes [125]. 
 
Los mecanismos de transporte de materia, no sólo afectan a la densificación, sino que también 
proporcionan la deseada homogeneización de componentes en la microestructura consolidada. La 
Figura 19 contiene los mecanismos de transporte de masa anteriormente enumerados, en particular 
aquellos más importantes. 
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Mecanismos de transporte de masa: 
 
1) Difusión superficial 
 
2) Difusión por borde de grano 
 
3) Difusión en volumen 
 
4) Fluencia plástica. Movimiento de dislocaciones bajo σ entre 
cuello y partícula, sobre todo en partículas muy deformadas 
 
5) Evaporación condensación 
FIGURA 19: Mecanismos de transporte de masa[127]. 
 
Finalizando con la exposición teórica, simplemente se incluyen los principales factores de 
influencia sobre el proceso de sinterización [128]: 
 
a) Temperatura y activación termodinámica. La difusión se activa enormemente entre 1120 – 
1300 °C: i) se acelera el movimiento de átomos entre partículas (mayor crecimiento de cuellos), ii) 
se impulsa la reducción de superficie durante el consolidado (sinterización activada), iii) aumenta la 
densidad conseguida por la sinterización, iv) se extiende el grado de homogeneización, v) mejora el 
tipo de porosidad (redondeada y cerrada). 
 
b) Tiempo, balance grado de eliminación de porosidad / crecimiento de grano. 
 
c) Atmósfera, contaminación, mismas cuestiones que en la aleación mecánica. 
 
d) Composición del material: diseño según objetivo y materiales de partida, tamaño de partícula, etc. 
 
e) Aleantes, por ejemplo, dopantes para el control de tamaño de grano. 
 
f) Contenido de lubricantes: ligantes previos para facilitar manipulados. 
 
g) Velocidades de calentamiento y enfriamiento, relación ΔTemperatura /Δtiempo. 
  
Los diferentes tipos de sinterización, en función de sus parámetros, son [129]:  
 
a) Estado (líquido, sólido, supersólidus, reactiva). 
 
b) Activación de la energía (tamaño de partícula, forma, sistema aleación). 
 
c) Temperatura (Alta T>80 % Tf). 
 
d) Atmósfera (vacío, gas inerte, N2-H2). 
 
e) Presión (atmosférica, presión-asistida). 
 
f) Horno (mufla, empujadores, rodillos, cinta, viga galopante). 
 
Las cuestiones relativas a sinterización en estado líquido, han tenido y tienen mucha importancia 
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por ser la que se da en el procesado tradicional: mezcla + compresión a muestra en verde + 
sinterizado en horno. Sobre ella se introduce un único punto, que más adelante en la parte 
experimental, servirá como un modo de evaluar el proceso de consolidado de los polvos. 
 
En la Figura 20 se suministra una idea del comportamiento teórico, respecto a la contracción, que 
debe seguir una correcta sinterización en estado líquido con buenos resultados de densificación. 
Como se observa, la curva va modificando su pendiente según avanza el tiempo de proceso, 
reflejando las diferentes etapas teóricas innatas a la sinterización. En este caso, por consistir en el 
modo con estado líquido, las etapas se concretan en: a) reacomodamiento, b) mecanismos de 
solución-reprecipitación y c) densificación de la red de partículas. Se observa en la Figura 20, que 
cada etapa enumerada corresponde a un tramo de la curva, por ejemplo, la primera etapa (a) es 
bastante rápida y la última (c) se aproxima a una horizontal (tendencia asintótica con el tiempo). 
 
 
FIGURA 20: Progreso de contracción teórico, contracción relativa (%) [130]. 
 
Este comportamiento, en particular el tramo c) de tendencia horizontal, es trasladable a cualquier 
proceso de consolidado. Básicamente y como se observa en la Figura 20, una tendencia de este tipo 
indica que no es posible proporcionar mayor contracción con el avance del tiempo, y relacionado, 
un proceso cuya gráfica contracción / tiempo no llegue a esta etapa es porque por alguna razón no 
ha alcanzado las condiciones de generación de una buena densificación. Por lo tanto, dicho proceso 
es susceptible de revisión, evaluación y mejora. 
 
 1.3.3.3) Consolidación asistida por campo eléctrico, FAHP 
   
Tras haber tratado esencialmente cuestiones teóricas sobre sinterización, se pasa a la técnica 
concreta usada: FAHP, siglas en inglés de Field Assisted Hot Pressing. El método FAHP es una 
alternativa de consolidación novedosa, por lo que será necesario abordar estudios profundos que 
permitan un mejor conocimiento y control de los factores que afectan al mismo, con el objetivo 
general (desde la perspectiva de la sinterización) de maximizar la densificación. Se trata de un 
método de producción nuevo, en desarrollo y estudio. 
 
En las últimas décadas, han aparecido y extendido métodos de consolidación basados en el 
suministro de energía mediante corriente eléctrica, al mismo tiempo que se aplica presión externa. 
Se han dedicado a la sinterización de un amplio rango de materiales (metales, cerámicos y 
compuestos) en ciclos cortos de proceso, obteniendo altas densificaciones y evitando por su rapidez 
el perjudicial crecimiento de grano propio de los mecanismos de sinterización [131-135]. 
 
En el inicio de esta sección sobre procesados, se estableció una categoría para este tipo de técnicas, 
agrupándolas bajo la denominación de rápidas. En este momento es necesario detallar esta clase de 
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técnicas. El uso directo de la electricidad como vía de sinterización de polvos ha sido abordado 
numerosas veces. Aunque son muchas las modalidades y variantes propuestas, todas ellas podrían 
englobarse bajo el nombre genérico de “técnicas de sinterización eléctrica”. Recientemente, se ha 
hecho popular la designación inglesa de Field-Assisted Sintering Techniques (técnicas de 
sinterización asistidas por campo), abreviadamente, F.A.S.T., porque, en efecto, la rapidez es la 
característica más destacable y el común denominador en esta tecnología [136]. La técnica FAHP 
usada en este trabajo de investigación consiste, como se adelantó, en la aplicación en alto vacío de 
presión y temperatura de forma simultánea y por tanto se incluye en este grupo tecnológico. 
 
La aplicación de corriente eléctrica (y por tanto de calor) mejora la cinética de sinterización, que es 
un proceso termodinámicamente dirigido. Junto con la presión aplicada activa mecanismos de 
densificación (difusión, etc.) acompañados por flujo plástico, conduciendo al colapso de grandes 
poros mediante el incremento de los puntos de contacto entre partículas y acelerando así la 
densificación. El resultado es la obtención de productos en menores tiempos y temperaturas en un 
proceso por tanto de mayor productividad. Además, la mejora en la unión de las partículas permite 
asegurar que este método logre productos de gran calidad, por lo que la técnica FAHP es una 
alternativa muy interesante a las técnicas convencionales de compactación en caliente [137]. 
 
Aunque existe dificultad para encontrar referencias, por la novedad de la técnica de consolidado, si 
constan algunos estudios previos a esta investigación, relacionados con la sinterización de 
diferentes aleaciones metálicas mediante FAHP [138-141]. 
 
Más adelante, en la parte dedicada al trabajo experimental, se establecerán y ampliarán los equipos 
y procedimientos, en concreto los asociados con la técnica FAHP. En este momento es conveniente 
presentar la Figura 21, que sintetiza el funcionamiento del sistema. 
 
                        Tc1 
                Tc4  
  MATRIZ   
              P → Punzón Polvo Punzón ← Q 
     
  FIGURA 21: Esquema técnica FAHP   
 
 
Con esto se da por finalizada la introducción teórica, que se considera suficientemente extensa co-
mo por un lado establecer el objetivo del proyecto, y por otro, como sustento de la parte experimen-
tal y de resultados. 
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2) MOTIVACIÓN Y OBJETIVOS 
   
Los carburos cementados/metales duros son ampliamente utilizados como material para la 
fabricación de herramientas de corte. Como se ha explicado en la introducción teórica, 
convencionalmente la matriz metálica utilizada en estos compuestos es de Co y/o Ni. Sin embargo, 
estos metales son caros y tóxicos. Tanto aislados como participando en compuestos como la Widia 
(CW-Co), ha habido informes alertando sobre sus riesgos sanitarios, así como elementos 
legisladores sobre su uso. Por esta razón, en los últimos años se está investigando la posibilidad de 
sustituir estos metales por Fe u otros elementos que sean abundantes, inocuos y reciclables [142]. 
 
Un rasgo limitador que presentan las matrices de hierro, es que tienen cierta dificultad para admitir 
altos porcentajes de refuerzo (superiores al 15 % en volumen) mediante técnicas pulvimetalúrgicas. 
Incluso con porcentajes menores, existe el riesgo de formación de aglomerados de partículas de 
refuerzo, por una mala dispersión en la matriz [143]. Por ello, normalmente no se investiga hierro 
como tal, sino aleado con otros elementos como C, W, Mo y Cr. Estos aleantes mejoran propiedades 
del hierro tales como la mojabilidad, la dureza y la resistencia al desgaste y a la oxidación. 
 
El objetivo global de este trabajo de investigación es enriquecer esta tendencia investigadora, 
probando una nueva vía pulvimetarlúrgica en la que se emplea Cr como constituyente principal de 
la matriz metálica del metal duro (71 % en peso de Cr frente a 29 % en peso de Fe) y extendiendo 
así su proporción hasta un 36 % en peso del total del carburo cementado. Como se adelantó en el 
capítulo anterior, no se han encontrado investigaciones similares en la literatura. 
 
Esta investigación queda dividida en los siguientes objetivos: 
 
a) Diseño de la composición del carburo cementado/metal duro que se va a procesar. 
 
b) Obtención mediante la técnica de aleación mecánica (AM) de los polvos con la composición 
fijada, seleccionando el tiempo adecuado de molienda para alcanzar una buena dispersión y 
homogeneización del refuerzo en la matriz metálica. 
 
c) Consolidación de los polvos empleando la técnica de consolidación en caliente asistida por 
campo eléctrico (FAHP). 
 
d) Una vez obtenido el material consolidado, se realizará la caracterización microestructural y 
mecánica del mismo, con el fin de evaluar su viabilidad como carburo cementado apto para 
fabricación de herramientas de corte. 
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3) MATERIALES Y METODOLOGÍA 
EXPERIMENTAL 
 
El capítulo dedicado al diseño y procesado del carburo cementado, se estructura en diversas 
secciones: primero, la selección de materiales y composición con los que fabricar el compuesto tipo 
metal duro, segundo, en los aspectos de la aleación mecánica que se deben resolver, tercero, sobre 
qué características de proceso a considerar en el sinterizado, finalizando con qué caracterizaciones 
se realizan, acompañando de una breve introducción teórica sobre los equipos de medida y 
observación. 
  
3.1) Selección de la composición del carburo 
cementado/metal duro a procesar y materiales de partida 
  
En primer lugar, se fijó la composición del metal duro a procesar por vía metalúrgica. Se opta por 
un porcentaje en peso de refuerzo de un 50 %, al ser considerado óptimo para el estudio. Por lo 
tanto, la matriz metálica supondrá un peso de un 50 % del total del material. 
 
La decisión de la composición seleccionada se sustenta en la literatura consultada: se diferencia 
entre investigaciones con objetivos de mejora de la opción tradicional (CW-Co), mediante el uso de 
dopantes o técnicas novedosas de consolidado que usan un alto porcentaje de refuerzo (62–88 % en 
peso de refuerzo) [48], y proyectos previos realizados en la Universidad Carlos III de Madrid, con 
el propósito de análisis de matrices alternativas al Co, que prueban mezclas 50 % en peso [143] y 
50 % en volumen [144]. Se selecciona analizar el procesado con un 50 % en peso de refuerzo, pues 
se espera mayor dificultad de sinterización con el aumento de la proporción de refuerzo. 
 
En este proyecto se ha seleccionado una matriz compuesta por Cr (elemento mayoritario) y Fe y un 
refuerzo consistente en CW. En la sección 1.2.3) Propuesta: diseño de un carburo cementado/metal 
duro con matriz metálica CrFe, ya se dieron las razones de esta elección de matriz. Como solución 
a esta configuración para la fabricación del metal duro, se han empleado dos polvos comerciales: 
 
a) Matriz metálica: 
 
Polvo de CrFe suministrado por la casa Höganäs, con la composición especificada en la Tabla IX. 
 
TABLA IX: Composición del polvo LC CrFe suministrada por Höganäs. 
Elemento Cr Fe Si C N P S 
Composición (% en peso) 71,4 Balance 0,4 0,04 0,03 0,02 0,004 
  
Se trata de un polvo micronizado tras sucesivas moliendas y cribados, con morfología angular, 
como se muestra en la Figura 22. 
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a) b) 
FIGURA 22: Micrografías electrónicas del polvo de CrFe, a distintos aumentos, a) X200 y b) X500. 
 
b) Refuerzo cerámico: 
 
Polvo de CW de pureza del 99,7 % provistos por Alfa Aesar, grupo Johnson Matthey. El polvo 
presenta una morfología poligonal, tal y como se aprecia en la Figura 23. 
 
a) b) 
FIGURA 23: Micrografías electrónicas del polvo de CW, a distintos aumentos, a) X200 y b) X500. 
 
En la Tabla X se incluyen los valores descriptores de la distribución del tamaño de partícula 
obtenidos experimentalmente para ambos polvos de partida, donde d50 (μm) corresponde al 
diámetro medio de partícula por debajo del cual éstas contribuyen a un 50 % del volumen total del 
sistema (d10 y d90 de igual manera indican una contribución al 10 % y 90 % del volumen, con las 
partículas con diámetro menor al dado). Como se observa, d50, que se va a emplear como medida 
del tamaño medio de la distribución, para el polvo CrFe toma un valor de 117,6 μm y para el caso 
de polvo CW de 163,9 μm. 
 
TABLA X: Distribución del tamaño de partícula, polvos de partida. 
Polvo d10 (μm) d50 (μm) d90 (μm) 
CrFe 45,4 117,6 220,0 
CW 114,8 163,9 232,2 
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En la Figura 24, se presentan las curvas con las distribuciones de tamaño experimentales de ambos 
polvos comerciales de partida, observándose una distribución más ancha en el caso del polvo de 
CrFe. 
 
 
FIGURA 24: Distribución de tamaño de partícula de los polvos de partida. 
 
3.2) Metodología, parte experimental 
  
El esquema de la Figura 25 representa el proceso experimental a desarrollar. Los polvos de partida 
de CrFe y CW son aleados mecánicamente en un molino tipo planetario, obteniéndose nuevos 
polvos en los que cada partícula tiene la composición diseñada. A continuación, estos polvos se 
sinterizan con la técnica FAHP para generar el metal duro consolidado. Se realizan 
caracterizaciones (aparte de los polvos de partida ya comentadas) de los polvos intermedios de CW-
CrFe obtenidos cada dos horas de AM y del consolidado. 
 
 
  d) caracterización  g) caracterización 
  
  
 
 a)   b)   c) e) f) 
 
FIGURA 25: Proceso experimental del procesado del metal duro CW-CrFe. 
 
 3.2.1) Aleación mecánica (AM) 
     
Como se adelantó en la introducción, se opta por una composición 50 % en peso de cada polvo. Se 
establece como objetivo fundamental el probar la viabilidad de la fabricación del tipo de material 
para herramienta de corte objeto del proyecto. 
 
La mezcla se dispone a ser aleada mecánicamente, con el siguiente conjunto de factores: 
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Se ha empleado molino planetario de la casa Fritsch, modelo Pulverisette 6 classic, el cual se puede 
observar en la Figura 26. 
 
 
 
FIGURA 26: Molino tipo planetario Fritsch, modelo Pulverisette 6 classic [145]. 
 
Esta elección a la vez se ve acompañada de una configuración vasija y bolas con las siguientes 
características: a) material: 93,8% CW - 6 % Co, el hecho de que esta composición sea distinta a la 
de los polvos a tratar, hace posible la contaminación por Cobalto durante la molienda, b) volumen 
de vasija de 250 ml, c) cuerpo de molienda consistente en 50 bolas de 10 mm de diámetro. La Tabla 
XI resume datos de interés en el empleo de vasija y cuerpo de molienda. 
 
TABLA XI: Configuración vasija y cuerpo de molienda. 
Diámetro de bola (mm) 10 
Densidad del material de molienda 93,8 % CW-6 % Co (g/ cm3) 14,9 
Número de bolas 50 
Volumen de vasija (cm3) 250 
Volumen de bola (cm3) 0,5 
Volumen total de bolas (cm3) 26,2 
Porcentaje de volumen ocupado por bolas (%) 0,1 
Masa de una bola (g) 7,8 
Masa total de bolas (g) 400 
 
Se decide una relación en masa bolas/polvo de 10 a 1, lo que determina una cantidad de polvo a 
introducir de 40 g. 
 
Se utilizará una atmósfera inerte de Argón. Se espera que el uso de este gas inerte como ambiente 
de trabajo impida oxidación o contaminación en los polvos a moler. 
 
Con respecto a la velocidad de molienda, dada la importancia del parámetro, sería interesante 
realizar un estudio previo, optimizador. Se considera el criterio de perfeccionamiento el alcanzar un 
correcto equilibrio entre las ventajas de disminución de tamaño medio de partícula y 
homogeneización (tamaño y composición) de partícula. En el presente trabajo se fija la velocidad en 
350 rpm, en base a la literatura consultada, que muestra que es un valor adecuado [143, 146-149]. 
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Continuando con el tiempo de procesado, surgirá de un estudio en el que se fijan el resto de 
variables. Se determinará el tiempo adecuado atendiendo a los resultados sugeridos por un doble 
estudio realizado en esta investigación. Por un lado, el de la evolución de la distribución del tamaño 
de partícula, y por otro, el de la gradual transformación de partícula (morfología y 
homogeneización). Para ello, se toman muestras de polvo cada dos horas de molienda real, 
terminando con 12 horas. 
 
Entre las diferentes opciones posibles a la hora de seleccionar el agente controlador del proceso 
(ACP) y su proporción, se ha empleado un 0,5 % en peso de ácido esteárico (C18H36O2) de pureza 
95 %, suministrado por Sigma Aldrich. La poca cantidad añadida disminuye la posible 
contaminación, confiando que será suficiente como para encauzar correctamente el proceso de 
aleación mecánica. 
 
Como ejemplo de investigación que concluye efectos beneficiosos del uso de este ligante orgánico, 
un 1 % en peso añadido por vía seca a una molienda de 10 horas en un molino planetario, muestra 
claras diferencias respecto a la molienda sin ACP de polvos TIB2-B-FeMo. Se produjo una mayor 
reducción del tamaño de partícula, además la deformación y descamación de las partículas fue 
mayor (este hecho muestra la eficiencia del ACP, se recuerda que su objetivo es inhibir los procesos 
de soldadura para permitir el progreso del proceso) [117]. 
 
Por lo tanto, resumiendo el proceso experimental seguido: a) la configuración molino/bolas 
determina el molido de 40 gr de polvo para cumplir con la establecida relación masa cuerpo 
moledor/masa polvo de 10 a 1, b) el diseño de composición es de 50 % en peso de cada fase, se 
añade 0,5 % de PCA. Se estipula por tanto, la mezcla de 19,9 g de CrFe, 19,9 g de CW y 0,2 g de 
ácido esteárico. 
 
Detallando la ejecución del proceso, se preparan y recogen los polvos en una campana aislante, en 
atmósfera de Argón. Cada hora de molienda real (el ciclo es 20 minutos de molienda + 40 minutos 
de reposo) se cambió el gas protector de la vasija, renovando el ambiente de Argón. 
 
 3.2.2) Consolidación mediante FAHP 
     
Este segundo epígrafe consistirá en el equipo y técnica usados en el sinterizado y explicará cómo y 
con qué parámetros de proceso se han realizado los ensayos. Antes se recuerda que el método FAHP 
se fundamenta en la aplicación simultánea de presión y temperatura. La Figura 27 ofrece un 
esquema de su funcionamiento. 
 
FIGURA 27: Sinterizado FAHP, esquema básico [150]. 
 
 3.2.2.1) Equipo y procedimiento experimental 
     
Para la compactación en caliente asistida por campo eléctrico, FAHP, se ha usado el equipo Gleeble 
3800 (Figuras 28 y 29) disponible en el Instituto IMDEA Materiales (Instituto madrileño de 
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estudios avanzados en materiales). Es un sistema de simulación a escala de laboratorio, que aparte 
de consolidación, puede realizar procesos de simulación de soldadura y deformación en caliente 
(laminación, forja, extrusión) de una gran variedad de aleaciones metálicas (aceros, superaleaciones 
base Ni, aleaciones de Ti, Al, Mg, etc.) [151]. 
 
 
  
 
FIGURA 28: Equipo Gleeble 3800. 
 
 
FIGURA 29: Cámara de vacío, alojamiento para la muestra y sistema matriz – punzones, equipo Gleeble 3800 de 
consolidación FAHP. 
 
Este método de sinterización aplica presión uniaxialmente, empujando y comprimiendo el polvo 
que se encuentra alojado en el interior de la matriz a través de dos punzones móviles. La presión se 
ejerce sobre uno de los punzones, limitándose el otro a funciones de contención/sujeción. Al mismo 
tiempo que la presión es ejercida, se calienta la muestra a altas temperaturas por el efecto joule 
generado por la exposición y resistencia de los polvos al paso de corriente alterna de baja frecuencia 
no pulsada. En el interior de la cámara se ha creado previamente alto vacío (atmósfera inerte). 
 
Se controla mediante un programa electrónico la configuración deseada de evolución de presión y 
temperatura respecto del tiempo, fijando de esta manera las velocidades de calentamiento y 
enfriamiento y de aumento y disminución de presión, así como los tramos a condiciones constantes. 
 
Cámara de vacío 
Tc 1 Tc 4 
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El modo de dirigir el proceso es la gestión por el software del calor que debe suministrar el equipo, 
en base a las medidas de dos conjuntos de termopares, uno en el punzón desde el que se alimenta la 
corriente (Tc4) y otro en la matriz (Tc1). Más concretamente, el nivel de corriente a aportar es 
regulado automáticamente en respuesta a la diferencia entre la temperatura programada y la real. La 
medida de la temperatura de control del proceso es recogida en el termopar Tc4, al ser más precisa 
por estar más cercano el punto de contacto del termopar al área de suministro energético y a la 
región central de la muestra a consolidar. 
 
Como ya se adelantó en la introducción teórica, tanto la matriz como los punzones son de grafito,  
material que se escoge por sus buenas propiedades: soporta elevadas presiones y altas temperaturas 
sin degradarse (2000 ºC – 3000 ºC dependiendo de la atmósfera, por lo que se le considera un 
material refractario aplicable en hornos). Además, es muy resistente a la corrosión (químicamente 
inerte, insoluble en álcalis, en ácidos puros o diluidos), buen lubricante sólido a bajas y altas 
temperaturas y posee favorables conductividades de calor y electricidad. No obstante, su uso en esta 
técnica, supone un alto riesgo de contaminación por difusión de C al material durante su 
consolidado [152, 153]. 
 
Existe un trabajo en particular que abordó esta cuestión, llegando al resultado de la conveniencia de 
uso de una lámina de wolframio interpuesta entre la matriz de grafito y el polvo siendo consolidado, 
en lugar de la habitual lámina de grafito empleada para que no se pegue el material a la matriz. 
Realiza consolidados FAHP de polvos de hierro carbonilo con parámetros de proceso: velocidad de 
calentamiento 100 (ºC/min), tiempo de consolidación 10 min, presión inicial de 5 MPa 
incrementada a 50 MPa para la etapa de sinterizado y enfriamiento sin presión al aire hasta la 
temperatura ambiente. Sus variables son la temperatura de consolidado (se prueban 1000 ºC y 1100 
ºC) y el material protector (se ensayan láminas de grafito y de wolframio). Se ha determinado la 
penetración del carbono en las muestras consolidadas mediante la relación concentración (de grafito o 
wolframio) / profundidad y microscopía electrónica [154]. Las conclusiones principales de este 
estudio, aplicables sin duda a la presente investigación, son: a) la técnica FAHP consolida 
materiales metálicos de forma rápida (aproximadamente 20 minutos) y con excelentes 
densificaciones, b) la utilización de la lámina de wolframio frena de forma considerable la difusión 
de carbono, obteniendo una microestructura homogénea a lo largo de toda la muestra consolidada, c) 
a mayor temperatura de consolidación, mayor difusión de carbono, d) a mayor temperatura de 
consolidación, densificaciones ligeramente superiores [155]. 
 
Así pues, para prevenir la posibilidad de contaminación de C durante el sinterizado, se cubren todas 
las superficies de la matriz y punzones que van a estar en contacto con el polvo con una lámina de 
wolframio (como recomienda el estudio anterior) de 25 µm de espesor. Dichas áreas serán la interna 
del cilindro hueco de la matriz, y las caras circulares de los punzones que penetran en la matriz. El 
diámetro de los punzones ha de ser adecuado para encajar en el interior de las matrices, con altura 
de 20 mm, suficiente siempre para permitir el desplazamiento compresor necesario. Para mayor 
claridad, se detallan en las Figuras 30 y 31 los planos de la matriz y del punzón. 
 
El procedimiento experimental sería: primero, tanto la matriz como los punzones han sido 
previamente preparados en lo concerniente a la introducción de los termopares en los huecos 
dispuestos a tal fin. En las Figuras 30 y 31 se aprecian claramente los alojamientos del termopar, 
especificando su posición y medida. Se seleccionan termopares de tipo K, conocidos como cromel-
alumel, que se pueden utilizar hasta temperaturas de 1200 ºC. Para ensayos a temperaturas 
superiores, se ha de emplear el tipo platino rodio-platino (tipo R), capaz de medir hasta 1500 ºC 
[156]. Una vez insertado en sus posiciones de la matriz y del punzón, el termopar se fija mediante 
cemento de alta temperatura, que se deja secar por lo menos 3 horas. 
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Segundo, el paso de llenado de polvos, consistente en: cubrir la superficie interna de la matriz con 
lámina de W, encajar uno de los punzones en la matriz y cubrir también con W la cara que estará en 
contacto con el polvo, introducir la cantidad deseada de polvo (realizar el rellenado sobre una 
báscula), acomodar y aplanar la superficie vista del polvo, tapar dicha superficie con lámina de W e 
introducir ahora el punzón que falta. De esta forma, se asegura la óptima separación polvo/utillaje 
de grafito. 
 
Posteriormente, se ubican la matriz y los punzones en su posición, en el interior de la cámara del 
equipo Gleeble 3800 tal y como se observa en la Figura 29, y se siguen las sucesivas etapas: 
realización del alto vacío, puesta en marcha del ensayo programado con las instrucciones de 
evolución de temperatura y presión con el tiempo, recogida del sólido (apertura de la cámara de 
vacío, retirada de la matriz y extracción de la muestra consolidada). 
 
 
 
 
 
  
 
FIGURA 30: Planos de matriz de contención de polvos, consolidado FAHP. Datos en mm. 
 
 
 
 
 
 
 
 
FIGURA 31: Planos de punzón de compresión de polvos, consolidado FAHP. Datos en mm. 
Alojamiento de termopar 
Alojamiento de termopar 
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El carburo cementado consolidado tendrá forma cilíndrica, proveniente de la matriz en la que se ha 
sinterizado, de diámetro de 9,95 mm en nuestro caso (restando a los 10 mm del diámetro interno de 
la matriz, dos veces el grosor de la lámina de wolframio interpuesta, de 25 µm). La altura o espesor 
de la probeta dependerá de la masa de polvo introducida y de la densificación alcanzada por el 
carburo cementado consolidado.  
 
Por otro lado, se debe calcular la densidad teórica del metal duro a consolidar, puesto que no se 
dispone de información previa para este material al ser un nuevo diseño. En la Tabla XII y las 
ecuaciones posteriores se resumen los cálculos. Una vez obtenidas las muestras, se podrá comparar 
la densidad experimental (ver sección 3.2.3.6) con la teórica para tener una primera aproximación 
sobre la densificación del material durante el sinterizado. 
 
TABLA XII: Densidad teórica del carburo cementado CW-CrFe. 
Elemento 
Densidad 
(g/cm3) 
Porcentaje en peso del elemento en la 
fase (%) 
Porcentaje de peso del componente en el 
compuesto (%) 
Fe 
CrFe 
7,9 29 
50 
Cr 7,2 71 
CW 14,9  50 
 
Mediante la regla de las mezclas, y atendiendo a la fórmula: 
 
(i) ρ = [[(ρCrx wtCr% + ρFex wtFe%)/100] xwtCrFe% + ρCW x wtCW ]/100 
 
Se obtiene una densidad teórica del carburo cementado de 11,17 g/cm3. 
 
 3.2.2.2) Ensayos programados 
 
Se establece una ruta de procesado, en la que sólo se variará la temperatura de consolidación. Los 
pasos seguidos son: a) calentamiento de los polvos con una velocidad de 100 ºC/min hasta 600 ºC, 
manteniendo una presión de 5 MPa, b) se mantiene la muestra dos minutos a 600 ºC y se eleva la 
presión hasta 50 MPa (presión de consolidación), c) manteniendo la presión, se aumenta la 
temperatura hasta alcanzar la de consolidación (1250 ºC o 1400 ºC), d) se mantiene estable la 
presión de 50 MPa y la temperatura durante 10 minutos, e) se corta el suministro de energía (se deja 
enfriar hasta temperatura ambiente) manteniendo la presión a 50 MPa un tiempo de 10 minutos y 
luego a 5 MPa durante 2 minutos. 
 
Antes de iniciar los ensayos, se ha aplicado alto vacio en la cámara de consolidación, alcanzando 
valores en torno a 1,5x10-5 torr y unas variaciones comprendidas entre (0,9 - 2,1) x10-5 torr. En esta 
investigación se ha variado la temperatura de sinterización en la etapa d), pues se observa que a 
1250 ºC la muestra no densifica correctamente. La Tabla XIII resume los parámetros de procesado 
de ambos ensayos. 
 
TABLA XIII: Ensayos de sinterización, parámetros programados. 
NÚMERO ENSAYO 
P  
(MPa) 
Velocidad de calentamiento 
(ºC/min) 
T 
 (ºC) 
t  
(min) 
1 50 100 1250 10 
2 50 100 1400 10 
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En la Figura 32, se exponen las curvas teóricas de los ensayos 1) y 2) programados. Se observa la 
evolución temporal de presión y temperatura conforme al programa de cada ensayo, quedando 
representada cada etapa del proceso. El sistema de consolidado usado Gleeble 3800, presentado en 
las Figuras 28 y 29, suministra al finalizar el proceso las gráficas experimentales de evolución de P 
y T con el tiempo (similares a las curvas de la Figura 32), que ofrecen simplemente la utilidad de 
comprobación de que el ensayo ha avanzado conforme a lo programado. Además, ofrece una curva 
con la contracción experimentada por la probeta durante su sinterizado, que contiene información 
que proporciona un modo de evaluar la eficacia del sinterizado. En la introducción teórica, sección 
sobre teoría de sinterización, se dispuso la Figura 20. De manera que se puede comparar la gráfica 
experimental de contracción proporcionada al finalizar el proceso de sinterización, con el 
comportamiento descrito en la Figura 20, con el objeto de evaluar la eficacia del procesamiento del 
metal duro. 
 
 
 
 
FIGURA 32: Esquema de ciclos de presión y temperatura aplicados, a) ensayo a 1250ºC, b) ensayo a 1400ºC. 
 
   3.2.3) Caracterización 
 
Según lo expuesto en el esquema del procedimiento experimental, Figura 25, será necesario 
caracterizar los resultados obtenidos en las dos partes principales del trabajo: por un lado los polvos 
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provenientes de la aleación mecánica y, por otro, las muestras consolidadas tras FAHP. La sección 
enumera los diversos tipos de caracterización llevados a cabo en esta investigación, presentando los 
equipos utilizados e introduciendo brevemente la teoría en la que se basan. 
 
 3.2.3.1) Medición del tamaño de partícula 
  
Para la medida del tamaño de partícula, tanto de los polvos de partida como de los polvos de 
material recogidos cada dos horas de AM, se ha empleado el equipo Mastersizer 2000 de Malvern 
Instrument, disponible en la UC3M, aplicando la norma ISO 13320:2009(E) [157]. 
 
Las medidas han sido realizadas en húmedo mediante la unidad de dispersión Hydro 2000, 
utilizando como medio dispersante el agua. El software asociado obtiene los datos realizando tres 
medidas y halla la media. 
 
La técnica de medida que se emplea, difracción láser, permite conocer el tamaño de partícula 
sustentándose en que cada partícula dispersa la luz (emitida por medio de un rayo láser 
monocromático) de forma diferente en función de la forma, tamaño y propiedades ópticas de la 
misma. Tomando todo el conjunto de partículas a la vez, el sistema produce un modelo de 
difracción de simetría radial en anillos. Se obtiene la distribución granulométrica de una muestra, 
mediante una serie de tratamientos y aproximaciones matemáticas que interpretan dicho modelo de 
difracción, en base a que la intensidad luminosa de los anillos claros es directamente proporcional al 
número de partículas vistas con el haz luminoso y que los radios de los anillos son inversamente 
proporcionales al diámetro de éstas [158]. 
 
Como las formas no son esféricas, se utiliza el criterio de diámetro equivalente, referido a que la 
morfología de la partícula analizada se asemeja con la de una esfera que produciría en las mismas 
condiciones un patrón de dispersión de luz similar [159]. La Figura 33,contiene el equipo utilizado 
y un esquema del funcionamiento teórico comentado. 
 
  
 
FIGURA 33: Granulometría por difracción láser, a) equipo [160], b) difracción de la luz [161]. 
 
Los resultados utilizando este equipo y software, se representan en la curva de distribución de 
tamaños, con la dimensión de partícula en el eje horizontal y el porcentaje respecto al volumen total 
de la contribución de las partículas con ese determinado tamaño en el vertical. También presenta dx, 
que corresponde al diámetro de partícula por debajo del cual estas aportan un x % del volumen total 
del sistema. 
 
 3.2.3.2) Preparación de muestras 
 
Para mejorar la caracterización microestructural, tanto de polvos como del carburo cementado 
consolidado, las muestras se preparan con técnicas convencionales de metalografía. Primero, se 
cortan las muestras y se embuten en baquelita conductora. A continuación se lijan con papeles de 
carburo de silicio de tamaño 600, 1200 y 2000 y, por último, se pulen con discos especiales de 
a) b) 
Láser 
Muestra 
Detector 
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carburo (dada la alta dureza esperada) y pasta de diamante de 6, 3 y 1 μm, dejando para antes de la 
sesión de microscopía electrónica un pulido con dispersión coloidal de sílice de 0,04 μm para dejar 
la superficie totalmente limpia. 
 
 3.2.3.3) Microscopía electrónica de barrido 
 
Tanto los polvos de partida y los resultantes de la aleación mecánica, como los metales duros 
obtenidos, se han caracterizado con microscopía electrónica de barrido (MEB o SEM: Scanning 
Electron Microscopy, por sus siglas en inglés). Exigencias prácticas son que las muestras han de ser 
conductoras eléctricas y que es preciso trabajar en vacío. 
 
El funcionamiento del SEM, se basa en el barrido con electrones acelerados a través de un cañón, 
de la superficie de la muestra con un determinado patrón, interactuando éstos con los átomos de la 
misma y dando lugar a diversas señales. Se usan dos tipos de detectores que darán lugar a las 
imágenes: el de electrones secundarios (SE, Secondary Electron) y el de electrones retrodispersados 
(BSE, Back-scattered Electrons). El primero detecta electrones de menor energía y más cercanos a 
la superficie, emitidos por los átomos de la muestra como respuesta a la perturbación del haz 
incidente. La señal mediante electrones retrodispersados se utiliza en zonas más profundas y se basa 
en la reflexión de los electrones emitidos al colisionar con los átomos de la muestra. Con el empleo 
de electrones secundarios se obtendrá información topográfica y con los electrones retrodispersados 
se analizará la composición química por contraste, debido a la característica especial de estos 
últimos de que la intensidad de la detección depende de los átomos presentes [162]. En la Figura 34, 
se sugiere un esquema básico de funcionamiento de un microscopio SEM y de sus diferentes partes. 
 
 
 
A) Cañón de electrones 
 
 
 
 
 
B)Lentes electromagnéticas:  
cilindro de hierro 
 (pieza polar),  
rodeado por una 
 bobina de cobre. 
Al circular una 
corriente por 
 los enrollamientos,  
se genera un  
campo magnético, 
que focaliza  
los electrones. 
 
C) Muestra, detectores y D) Sistema de tratamiento y visualizado de datos 
FIGURA 34: Esquema de funcionamiento de un microscopio SEM [166]. 
B) 
A) 
B) 
C) 
D) 
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Con el objeto de analizar más a fondo las muestras sinterizadas, se ha empleado además un equipo 
más complejo, FIB-FEGSEM, donde FIB son las siglas de Focused Ion Beam (haz de iones 
enfocado, similar al SEM, salvo por que el haz emitido consiste en iones), el FIB actúa horadando y 
erosionando la superficie o depositando elementos de escala nanométrica, por lo que por ejemplo 
tiene aplicaciones en nanotecnología [163]. FEG son las siglas  de una técnica SEM denotada Field 
Emission Gun (cañón de emisión de campo), que permite mayores resoluciones. En FEGSEM, un 
haz extremadamente delgado y preciso de electrones de alta energía emitido por el cañón es el 
encargado de desarrollar las respuestas SE y BSE. La acción del campo es reducir la barrera 
energética necesaria para la emisión, apoyándose en un voltaje de extracción [164, 165]. 
 
Los modelos concretos utilizados son, SEMEVO MA15, casa Zeiss y FEG-SEM Helios NanoLab 
600i, fabricante FEI. En la Figura 35 se pueden observar estos equipos, disponibles en las 
instalaciones del Instituto Imdea Materiales. 
 
 
 
 
 
 
FIGURA 35: Modelos de microscopios electrónicos, a) SEM [167], b) FEGSEM [168]. 
 
Los dos sistemas microscópicos van dotados de tecnología EDX, que permite conocer qué 
elementos (y en qué porcentaje) componen la muestra, mediante la generación de un espectro de los 
rayos X emitidos por ésta. Este tipo de señal, se produce cuando un electrón de un orbital interno de 
un átomo es desalojado por un electrón del haz incidente. La vacante es llenada con un electrón de 
un orbital más externo, en este salto el exceso de energía es liberado en forma de radiación 
electromagnética (rayos X). Se sabe que cada orbital tiene una cantidad discreta de energía que es 
característica para cada elemento, por lo tanto, la diferencia de energía entre orbitales es también 
una cantidad discreta y característica de un átomo en particular. 
 
En base a este fenómeno, la espectroscopia mediante energía dispersiva de rayos X (EDX, siglas del 
inglés energy-dispersive X-ray Spectroscopy, denominada también EDS o XEDS), brinda 
información cualitativa y semicuantitativa sobre la composición elemental de la muestra [169]. 
 
 3.2.3.4) Espectrometría por difracción de Rayos X (XRD) 
 
En este método el haz incidente perturba la muestra e interacciona con los átomos que la componen. 
Como consecuencia de esto, se producen rayos X, luz visible, electrones retrodispersados, 
electrones secundarios, etc. Cada uno de estos fenómenos se interpreta como una señal, portadora 
de una información característica de la muestra y es captada por detectores específicos. 
 
 
a) b) 
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De acuerdo al tipo de información que se desee obtener, se seleccionaran los detectores y equipos 
adecuados para ello. En este caso, se hace colisionar un haz (de electrones, neutrones o rayos X) 
con los átomos del material a caracterizar, provocando el mismo fenómeno ya comentado para el 
EDX de expulsión de electrón, cubrimiento de la vacante por medio de un electrón de un orbital 
más externo y liberación de radiación rayos X. En la Figura 36a se ofrece un esquema de este 
mecanismo. La diferencia es que ahora se añade la ley de Bragg [170]. 
 
Al hacer incidir el haz perturbador con un ángulo Ɵ sobre un cristal, que posee una familia de 
planos atómicos paralelos definidos por sus índices de Miller (h, k, l) y separados una distancia d, 
cada plano refleja una porción de la radiación. Únicamente se obtienen haces difractados cuando las 
reflexiones en los sucesivos planos atómicos paralelos interfieren aditivamente. Esto sucede cuando 
la diferencia de trayectoria entre los rayos reflejados por dos planos adyacentes sea un múltiplo 
entero (n) de su longitud de onda λ, es decir: 
 
(ii) nλ = 2dsen (Ɵ) 
 
La Figura 36b simplifica el fenómeno de reflexión, del que se deduce la ley de Bragg. 
 
 
 
FIGURA 36: Aspectos teóricos de XRD, a) liberación de rayos x en respuesta a la excitación del átomo [171], b) 
esquema de reflexión del que se deduce la ley de Bragg [172]. 
 
El análisis mediante difracción de rayos X, se basa en que la refracción: a) si ocurre es sólo para 
ciertas geometrías de incidencia (ángulo Ɵ), b) si tiene lugar, considerando que es una respuesta a 
una agitación del átomo, se podrá medir su intensidad. Entonces se puede representar la relación 
entre ángulo de ocurrencia e intensidad del fenómeno, generando un gráfico conocido como 
difractograma, cuya secuencia de “picos” es particular para cada elemento o molécula. 
 
Cuando el sistema de composición es complejo, el difractograma resultante es superposición de los 
correspondientes a cada fase presente. De modo que, en la práctica, se compara el diagrama 
obtenido experimentalmente con patrones recogidos previamente y recopilados en bases de datos, 
con el objeto de delimitar cada uno de los componentes con la identificación de sus picos 
característicos. La Figura 37 resume el concepto de difractograma y la información que se puede 
extraer de él. 
 
a) b) 
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A) Fases: azul, violeta y beige. Posición de picos, beige componente amorfo. 
 B) Cantidad de cada fase. Relación directa con altura de los picos. 
C) Tamaño de grano. Relación inversa con ancho de picos. 
 
Figura 37: Análisis XRD, a) muestra, b) difractograma, c) información sobre composición. 
 
Como se puede observar en la Figura 37, el difractograma identifica la fase violeta y la azul, 
indicando conforme la altura de picos que la fase violeta es mayoritaria y especifica que la fase azul 
está presente con tamaño de grano mayor (picos de menor anchura). 
 
Otro tipo de información que se puede extraer del difractograma son los denominados parámetros 
cristalográficos: tamaño de dominio cristalino (TDC) y microdeformación (µƐ). El proceso AM 
genera alta densidad de dislocaciones, disminuyendo la zona cristalina coherente y disminuyendo el 
tamaño de dominio cristalino de los polvos. Por otro lado, incrementa las distorsiones de la red y las 
microdeformaciones, lo que es de importancia para obtener polvos nanoestructurados. La reducción 
del tamaño del cristal origina que los picos de difracción se ensanchen [173]. 
 
El TDC y las microdeformaciones se calcularán por el método de Scherrer [(iii) TDC= 0.9λ/(B 
cosθ) y (iv) µƐ= B/(4 tanθ)][174], utilizando el software X´Pert HighScore. K es una constante, 
adimensional, cuyo valor es cercano a uno, variando con la forma cristalina de la fase. Suele usarse 
0,9 que es el valor que se toma en el presente proyecto, λ es la longitud de onda del haz de 
incidencia (λ = 1,54 Ȧ en nuestro caso), β es el ancho a mitad de altura (FWHM, Full width at half 
maximum, por sus siglas en inglés) del pico más intenso del difractograma, perteneciente a la 
matriz metálica en estudio (cromo fundamentalmente) y θ es el ángulo de Bragg, el correspondiente 
al pico en estudio. 
 
Se detalla a continuación el equipo y condiciones usadas para los análisis XRD en el presente  
estudio. Se efectúa XRD de una mezcla convencional de los polvos de partida de CrFe y CW (50 % 
en peso de cada constituyente). También se realizan los XRD de los polvos generados en la aleación 
mecánica, a las 4, 6, 8, 10 y 12 horas, el análisis de 2 horas no se considera importante debido al 
poco tiempo de molienda. El rango para el ángulo de refracción se fija en 30º – 120º, tras consultar 
los patrones disponibles para las fases esperadas CW, Fe y Cr. Se configura también un tamaño de 
paso de 0,02º y un tiempo en cada paso de 1,5 s, lo que determina un tiempo total de análisis de 1 
hora y 52 minutos y una velocidad de escaneo de 0,013 º/s. La Tabla XIV resume esta información. 
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In
te
ns
id
ad
 
2ϴ 
c) 
 52 
 
TABLA XIV: Configuración de los análisis XRD en los polvos. 
Ángulo 
 inicial  
(º) 
Ángulo 
final  
(º) 
Tamaño 
de paso 
 (º) 
Tiempo 
 por paso 
(s) 
Tiempo 
 de análisis 
 (s) 
Velocidad 
 de escaneo 
 (º/s) 
30 120 0,02 1,5 6750,0 0,01 
 
El equipo utilizado es de fabricación Philips, modelo X´Pert basado en el método de rotación, se 
presenta en la Figura 38 junto a un esquema de dicho funcionamiento [172]. La radiación empleada 
ha sido la correspondiente a la línea Kα del Cu (λ = 1,54 Ȧ), para lo cual se utiliza un tubo 
generador de rayos X con anticátodo de Cu y filamento de W excitado con una corriente de 40 mA. 
El potencial acelerador de los electrones ha sido de 40 kV. El Software de análisis XRD es X´Pert 
HighScore y para la identificación de los picos de difracción los difractogramas obtenidos se 
comparan con patrones disponibles en la base de datos PCPDFWIN. 
 
 
 
 
 
Figura 38: Equipo XRD, Philips X´Pert. 
 
 
 3.2.3.5) Análisis de imagen 
 
La imagen digital se ha incorporado, prácticamente, a la totalidad de los equipos de microscopía 
electrónica. Las ventajas de la imagen digital, frente a la analógica, vienen dadas por las múltiples 
posibilidades de manipulación y obtención de información que ofrece. Reconocer, contar y medir 
tamaño, forma, posición o densidad de determinados objetos, es algo que en la actualidad, está al 
alcance de cualquier ordenador personal complementado con un software adecuado de análisis de 
imágenes 
 
Una imagen está definida como la representación de un objeto real (3D) en el plano (2D). Desde un 
punto de vista físico, una imagen puede considerarse como un objeto plano cuya intensidad 
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luminosa y color puede variar de un punto a otro. Si las imágenes son monocromas (blanco y negro), 
se pueden representar como una función continua f(x,y), donde (x,y) son sus coordenadas y el valor 
de f es proporcional a la intensidad luminosa (nivel de gris) en ese punto. 
 
Para obtener una imagen que pueda ser tratada por el ordenador, es preciso someter la función f(x,y) 
a un proceso de discretización, tanto en las coordenadas como en la intensidad, a este proceso se le 
denomina digitalización. Consiste en la descomposición de la imagen en una matriz de M x N 
puntos, donde cada uno tiene un valor proporcional a su nivel de gris, cada elemento en el que se 
divide la imagen recibe el nombre de "píxel" (picture element). 
 
Desde un punto de vista estadístico, dado que este valor puede ser cualquiera dentro de un rango 
continuo (variable continua), es preciso dividir dicho rango en una serie de k intervalos o clases, de 
forma que el nivel de gris de cada punto sea asignado a uno de los valores que representa dicho 
intervalo (variable discreta) [175, 176]. 
 
Un modo habitual de manipulado de variables continuas, que han sido por comodidad discretizadas 
agrupándolas en clases, es su visualizado mediante histogramas, en este caso, consistente en la 
distribución de los niveles de gris de cada punto. Los modernos sistemas de proceso digital de 
imágenes suelen trabajar con 256 niveles de gris.  
 
En la Figura 39, se ofrece un esquema de lo anterior. 
 
  
 
Figura 39: Esquema de análisis de imágenes, a) digitalización [176], b) histograma de niveles de gris [177]. 
 
Como se puede ver en la Figura 39b, el área de cada columna componente del histograma, es 
proporcional a la frecuencia del nivel de gris con él se corresponde. Así, para el valor “Negro” tiene 
una altura de 3 y para el de “Blanco” de 1, reflejando la estructura de la imagen, que contiene una 
proporción entre ambos tipos de píxeles de 3 a 1. 
 
Es habitual realizar un pre-procesamiento de la imagen, en el que se engloban una serie de técnicas 
que comprenden operaciones cuyo origen es una imagen y cuyo resultado final es otra imagen. El 
valor del píxel, en la imagen de salida, puede ser función del valor que tenía en la imagen de 
entrada, de los valores de sus vecinos o del valor de todos los puntos de la imagen de entrada [175]. 
Para esto los distintos software realizan operaciones matemáticas o filtros con el objeto de: eliminar 
ruidos, suavizar contornos, reducir empañamientos, etc., lo que conduce a su vez a la mejora de la 
calidad de la imagen o/y al resalte de los detalles que interesen en una aplicación específica [178]. 
 
En concreto, en el presente trabajo interesa obtener el análisis superficial de una fracción 
volumétrica. El investigador Achille Delesse, geólogo francés, en 1847 demostró que la proporción 
volumétrica puede ser estimada a partir de la proporción del área visible en la sección. Estableció 
que, sea el volumen K una muestra de cualquier aleación, la cual posee en su interior partículas 
constitutivas ß distribuidas al azar. Si este cuerpo se corta por un plano P, se obtiene una sección 
plana E, donde las partículas de ß marcan ciertas regiones (ver Figura 40a), pudiéndose determinar 
la proporción del volumen de partículas ß dentro de K a partir de la sección plana E [179]. 
a) b) 
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Figura 40: Análisis superficial de la fracción volumétrica, a) esquema [179], b) ejemplo: imagen monocroma, 
histograma de niveles de gris e imagen binaria tras proceso de clasificación [180]. 
 
De manera que, si se dispone de una imagen de dicha sección P (Figura 40a), en la que se aprecia 
con claridad los dos tipos distintos de elementos, (en el caso de la presente investigación, fases 
constituyentes) una técnica adecuada para  llegar al objetivo de cuantificación de la proporción 
volumétrica es la clasificación, que se puede definir como el proceso por el cual los píxeles 
pertenecientes a una imagen son divididos en grupos, normalmente dos. Un método sencillo de 
clasificación es el denominado "thresholding", que se basa en la conversión de una imagen de 
niveles de gris en una imagen binaria. 
 
Cada píxel es clasificado como ON (normalmente blanco, valor 255) u OFF  (normalmente negro, 
valor 0) dependiendo de si su nivel de gris excede o no un valor umbral. La selección del umbral se 
realiza a partir de un estudio del histograma de niveles de gris de la imagen.  
 
A modo de ejemplo explicativo, como se observa en la Figura 40b, si tenemos una preparación con 
partículas o núcleos que presentan un valor de gris claro sobre un fondo oscuro y visualizamos el 
histograma de distribución de niveles de gris de dicha imagen, se comprueba como dicho 
histograma es claramente bimodal con dos picos bien diferenciados, el primero corresponde al 
fondo y el segundo a los núcleos. En este caso el proceso de clasificación consistirá en tomar 
(manual o automáticamente) como umbral un valor medio del valle entre ambos picos y dar el valor 
255 a los píxeles con un valor superior al umbral dejando con el valor 0 los restantes [180]. 
Contando el número de píxeles que son clasificados en cada categoría (ON u OFF), se podrá 
obtener la proporción del área ocupada por cada parte respecto de la total y con ella, como se ha 
dicho, una estimación de la proporción volumétrica. Comentar que como se habla de proporciones, 
no es necesario tener en cuenta escalas. 
 
En el presente trabajo, se ha usado el programa de análisis de imágenes Fiji, software libre de 
arquitectura abierta [181]. El análisis de imagen se ha realizado sobre 3 imágenes con la misma 
magnificación, de regiones representativas de la microestructura del carburo cementado 
consolidado. 
 
 3.2.3.6) Medida de la densidad 
 
Para determinar el valor de la densidad del carburo cementado consolidado, se ha empleado el 
método de inmersión, siguiendo la norma MPIF Standard 42 [182]. 
 
El equipo utilizado para la medida de densidad es de la casa Sartoius y ha sido realizado en las 
instalaciones de la Universidad Carlos III de Madrid. Esta técnica experimental de obtención de la 
densidad se fundamenta en el principio de Arquímedes, el cual considera que si un cuerpo se 
sumerge en un fluido éste experimenta una fuerza vertical y ascendente llamada empuje, que 
a) b) 
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equivale al peso del volumen de fluido desalojado por el mismo. Así, el peso de la muestra 
sumergida en agua sería: 
 
(v) PAgua = P – E = (m1 – VρAgua)g 
 
Donde PAgua es el peso en el agua, P el peso de la muestra y E el empuje. Asimismo, m1 es la masa 
de la muestra tras la inmersión, una vez secada, V el volumen de la muestra, ρAgua  es la densidad del 
agua (a la temperatura durante la medida) y g la gravedad. 
 
Teniendo en cuenta que: 
 
(vi) PAgua = mAguag    y    (vii) V = m2/ρmuestra. 
 
Siendo m2 la masa de la muestra en seco, antes de la inmersión, y ρmuestra  la incógnita a despejar. 
 
Sustituyendo la ecuación (vii) en la (v), se obtiene la siguiente expresión: 
 
(viii) ρmuestra = m2ρAgua / (m1- m3) 
 
Siendo m3 la masa de la muestra en agua. 
 
La fórmula (viii) es válida cuando se miden densidades de probetas sin porosidad abierta, como es 
el caso del presente trabajo. 
 
 3.2.3.7) Dureza 
 
La dureza se puede definir como la resistencia que ofrece la superficie de un material a ser rayado o 
penetrado por otro cuerpo sólido, al ser forzado a cierta deformación plástica por la presencia de 
esfuerzos en el contacto. No se debe confundir con la resistencia mecánica, la cual es la resistencia 
del material a ser deformado. Se la considera una medida de las propiedades de resistencia a la 
abrasión de un material [183]. 
 
Un análisis de la definición anterior nos lleva a las siguientes conclusiones: a) la dureza, por 
definición, es una propiedad de la capa superficial del material, no del material en sí, b) los métodos 
de medida de dureza se pueden establecer con la relación indentador (penetrador) usado/fuerza 
aplicada/deformación observada y c) el indentador no debe sufrir deformaciones residuales, por lo 
que ha de ser de dureza mayor que el material a medir [184]. 
 
En este trabajo se emplea un indentador piramidal de base cuadrada, con un ángulo de 136º entre 
caras opuestas, clasificado como ensayo Vickers. El material del penetrador es diamante y deja 
impresa una marca aproximadamente cuadrada en la superficie de la muestra. 
 
El valor de dureza Vickers se obtendrá midiendo las dos diagonales de la huella (d1 y d2) e 
introduciendo su media (d) junto a la fuerza aplicada (F, en Kgf) en la ecuación [185, 186]: 
 
(ix) HV = 1,8544F/d^2 
 
En la Figura 41 se expone el esquema comentado y un ejemplo de huella [185]. 
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Figura 41: Ensayo de dureza Vickers, a) esquema, b) marca en un acero endurecido por cementación tras el ensayo.  
 
Gracias al ensayo de dureza se puede caracterizar un material mecánicamente de manera 
relativamente económica, sencilla y rápida [187, 188]. 
 
Para estudiar los carburos cementados sinterizados y como propiedad fundamental para su 
valoración mecánica, se ha empleado el durómetro para microdurezas modelo SHIMADZU HMV-2 
disponible en las instalaciones del Instituto Imdea Materiales (Figura 42). Se carga con 1 Kg  y se 
ejerce la presión durante 10 segundos. La escala se configura tipo Vickers y, por tanto, la notación 
ha de ser HV1. Se toman 12 datos, respetando el requerimiento de dejar suficiente espacio entre 
cada medida, se eliminan el menor y el mayor y se presenta como dureza la media de los otros 10 
valores. 
 
FIGURA 42: Microdurómetro SHIMADZU HMV-2 [189]. 
 
  
a) 
 
b) 
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4) RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
Este capítulo contiene los resultados más relevantes de este trabajo de investigación, así como la 
discusión de los mismos. Se abordará el análisis de la morfología y composición de los polvos de 
CW-CrFe tras la aleación mecánica, seleccionando el tiempo de molienda óptimo. Una vez 
realizada esta elección sobre el polvo, se procederá a consolidar el carburo cementado/metal duro 
ajustando las variables de la técnica FAHP y por último, se caracterizará microestructural y 
mecánicamente el metal duro base Cr obtenido, con el fin de evaluar su posible aplicación para la 
fabricación de herramientas de corte. 
 
 4.1) Caracterización de los polvos de carburo cementado/metal 
duro CW-CrFe 
 
Los polvos, tanto los de partida de CrFe y CW, como los sucesivamente generados mediante 
aleación mecánica a 350 rpm y cada dos horas, se han caracterizado en base, primero, a su 
distribución de tamaño y, segundo, a su morfología y microestructura. 
   
 4.1.1) Distribución de tamaño de partícula 
 
En este epígrafe se analiza la evolución del tamaño de partícula con el tiempo de aleación mecánica. 
En la Figura 43 y Tabla XV, se presentan las distribuciones de tamaño de los polvos de partida y de 
los correspondientes a los polvos recogidos cada dos horas de molienda real. 
 
 
FIGURA 43: Distribuciones de tamaño de partícula de los polvos de partida y de los aleados mecánicamente. 
 
TABLA XV: Evolución de la distribución de tamaño de partícula durante la aleación mecánica. 
Duración del AM (horas) d10 (µm) d50 (µm) d90 (µm) 
2 1,4 9,0 116,7 
4 5,5 26,4 77,2 
6 4,0 14,8 51,9 
8 4,1 9,9 31,6 
10 4,9 14,4 42,6 
12 5,1 12,5 30,3 
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A continuación, se analiza la evolución del tamaño de partícula durante el proceso AM, recurriendo 
a la Figura 43, a las fotografías mediante SEM de las Figuras 44 y 45 y a la Figura 48. 
 
Tras dos horas de molienda se observa en la Figura 43 una distribución bimodal, donde el pico de la 
izquierda corresponde a la fractura de las partículas frágiles de CW, dando lugar a una amplia 
distribución de menor tamaño. El segundo pico se asocia a los polvos de CrFe. Lógicamente, el 
valor de d50 no puede ser tenido en cuenta en este caso debido a ser una media global. No se aprecia 
desplazamiento a la derecha respecto al polvo original, lo que induce a pensar que en general el 
mecanismo de fractura se impone al de soldadura, también para la fase dúctil. En las fotografías de 
la Figura 44A y Figura 45A se aprecian claramente los dos tipos de partícula, correspondientes a 
cada curva de la distribución bimodal: las dúctiles que en este momento aparecen alargadas y 
laminadas debido a la deformación, y las frágiles, que han experimentado una intensa reducción de 
tamaño por fractura, con alta variabilidad de sus dimensiones. No se ve interacción aún entre los 
dos tipos de polvos, salvo la acumulación de las partículas de CW (blancas) alrededor de las de 
CrFe (Figura 44A) y ambos tipos presentan contornos y formas irregulares. 
 
En la muestra de cuatro horas (Figura 43), ya se obtiene una única curva principal (aunque se 
observa una segunda de menores dimensiones a su derecha, que será explicada más adelante) 
debido a la inserción generalizada de las partículas de CW en las de CrFe. Sobre todo de las de 
menor tamaño, aunque una rampa de menor pendiente hacia la izquierda puede deberse a que 
quedan partículas de CW aisladas, lo que es lógico al ser todavía relativamente poco tiempo de 
molienda. La transferencia de partículas CW hacía el interior de las de CrFe es debida a que durante 
el intervalo de 2 a 4 horas han ocurrido procesos de fractura/soldadura en las partículas CrFe, que 
han permitido el embebido en estas de las de CW. El desplazamiento de la curva hacía el área de 
menor tamaño indica el predominio de la fractura. Visualizando la muestra de 4 horas en las Figura 
44B y Figura 45B se comprueba que el polvo resultante posee una forma aún lejos de ser regular y 
equiaxial y que las partículas de CW empiezan a embeberse en las de CrFe. Se distingue alto grado 
de introducción de partículas CW en las de CrFe, parece que siguiendo cierta direccionalidad, lo 
que indicaría que ha ocurrido soldadura entre partículas de CrFe envolviendo de esta manera a las 
de CW. Sin embargo, todavía se aprecian regiones libres de refuerzo. 
 
Respecto a los polvos recogidos tras seis horas de AM, se comprueba en la Figura 43 que ya no 
existe la mencionada rampa a la izquierda, lo que nos hace pensar en que la admisión de los 
elementos CW en los de CrFe ha sido completada. La curva se ha desplazado a la zona de menor 
tamaño y se ha extendido en ancho, lo que puede ser debido a un intervalo de 4 a 6 horas dinámico 
en mecanismos de fractura y soldadura favorecido en fractura, que provoca mayor dispersión de 
tamaños. 
 
Como se aprecia en la Figura 43, en la curva relacionada con los polvos sometidos a ocho horas, el 
desplazamiento a la izquierda ha continuado, ocasionado porque el proceso de fractura se ha 
mantenido dominante durante el intervalo de 6 a 8 horas. Resultando en una distribución más 
equilibrada (forma más simétrica, menor variabilidad de tamaños) y de menor tamaño medio (el 
valor de d50 en la Tabla XV) para la molienda a las 8 horas, es el mínimo). Se puede decir que en el 
tramo de tiempo de 2 a 8 horas se ha impuesto el proceso de fractura reduciendo el tamaño de 
partícula. Se atisba también a las 8 horas cierta asimetría positiva (debajo del contorno a la derecha 
del máximo, hay más área encerrada por la curva que a la izquierda) que puede llevar a pensar en 
que se activa el mecanismo de soldadura entre partículas CrFe. 
 
Esta afirmación es reforzada por una mayor concentración de tamaños, indicativo de un balance 
más equilibrado entre los mecanismos de fractura y soldadura, en comparación por ejemplo con la 
distribución de 6 horas. 
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Respecto a las micrografías de los polvos tras moler 6 y 8 horas, Figuras 44C, 44D, 45C y 45D, se 
puede concluir que se ha desarrollado un balance entre los procesos fractura y soldadura dominado 
por la primera fuerza. La predominancia del mecanismo de fractura, puede explicarse en la mayor 
tendencia a fracturarse de partículas con mayor tamaño y endurecidas por deformación [190]. 
 
Los fenómenos de soldadura y deformación a los que han sido sometidas las partículas de CrFe 
generan precisamente este tipo de condición, por lo que la fractura se ve favorecida. La 
consecuencia es la reducción del tamaño medio (ver Tabla XV) de partícula y una mejora continua 
de la homogeneización, tanto de composición como de tamaño y forma: la forma de partícula a las 6 
y 8 horas es similar y más regular que a las 4 horas (Figura 45B). De las imágenes se puede extraer 
también que como se ha dicho, el mecanismo de fractura se ha suavizado a las 8 horas: Figura 45C 
en comparación con la Figura 45D. 
 
Introduciendo en este momento la información contenida en las Figuras 48a y 48b correspondientes 
a los resultados de la difracción de rayos X (que se explicarán con detalle más adelante), se puede 
observar en dichas curvas que el proceso de molienda de alta energía durante el intervalo de 4 a 8 
horas produce una disminución del TDC, como cabía esperar. Por otro lado, las microdeformaciones 
evolucionan en sentido contrario, van a ser mayores a medida que la red se deforma debido al 
proceso de aleación mecánica. Este hecho resulta beneficioso para el sinterizado, tal y como se 
explicará en la sección 4.1.3.2, al participar en el control de crecimiento de grano. 
 
Analizando la curva correspondiente a las 10 horas, se constata un desplazamiento de la 
distribución ahora en dirección a mayor tamaño, junto a una nueva extensión (el término estadístico 
es curtosis) horizontal, que reduce la concentración de tamaños en torno a la media. Se comprueba 
de igual modo que la asimetría anotada a las 8 horas no aparece a las 10 horas. Se puede explicar en 
base al equilibrio durante el intervalo de 8 a 10 horas de las fuerzas fractura/soldadura, dominado 
esta vez por la soldadura, desembocando en un mayor tamaño medio (ver Tabla XV) y en más 
variabilidad de tamaños. Analizando las micrografías de los polvos en este momento de la molienda, 
Figuras 44E y 45E, se puede decir, como principal resultado, que el objetivo de 
dispersión/homogeneización de las partículas de refuerzo en las de aglomerante se ha conseguido y 
resulta óptimo, además las formas son regulares y equiaxiales. Por otro lado, en las Figuras 48a y 
48b correspondientes a los resultados de la difracción de rayos X, se puede observar que la 
tendencia decreciente del TDC y la creciente de µƐ se ha interrumpido en el intervalo de 8 a 10 
horas. Este fenómeno podría ser debido a una recuperación inesperada de la red metálica, lo que 
explicaría al mismo tiempo el tamaño de partícula, que aumenta en ese periodo de tiempo 
comprendido entre 8-10 horas. 
 
Por último, la distribución a las 12 horas de molienda es con diferencia las más simétrica, 
agrupándose las partículas en torno a un tamaño medio algo menor que en el caso de 10 horas, 
como se comprueba también en la Tabla XV. Parece que el balance entre fractura y soldadura ha 
oscilado de nuevo, imponiéndose la fractura en este caso y disminuyendo por tanto el tamaño de 
partícula. La causa puede ser debida al crecimiento de las partículas de CrFe durante el intervalo de 
8 a 10 horas comentado en el párrafo anterior, que ha ocasionado mayor propensión a la fractura, 
que ha ocurrido efectivamente de 10 a 12 horas. Las fotografías de las Figuras 44F y 45F (regiones 
indicadas con círculos rojos) apoyan esta afirmación al observarse una estructura más agrietada que 
en el caso de molienda a 10 horas, por rotura de las partículas. Finalizando con la integración de las 
Figuras 48a y 48b, en ellas se comprueba que de nuevo ocurre una disminución del TDC y un 
aumento de las microdeformaciones, siguiendo el mismo comportamiento evolutivo del intervalo de 
4 a 8 horas. 
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Como explicación de la simetría de las últimas distribuciones de 10 y 12 horas y de la corrección de 
la curtosis en la final de 12 horas, se afirma que los mecanismos fractura y soldadura durante el 
intervalo de 8 a 12 horas, por un lado se han ido equilibrando cada vez más, de modo que el grado 
de autoridad de cualquiera de ellos sobre el otro se reduce (y por tanto su efecto sobre el tamaño) y, 
por otro lado, se han suavizado en intensidad (lo que conduce a una menor variabilidad de tamaño). 
 
Aclarar en este momento que en las muestras de 4, 6 y 8 horas aparecen segundas distribuciones a 
la derecha, de escasa población. Son debidas a la aglomeración de partículas, formando 
conglomerados de mayor tamaño al real. Se ha encontrado numerosas muestras de este hecho [191] 
y se ha mostrado difícil de evitar. En los casos de 10 y 12 horas se consiguió evitar usando un 
agente dispersante y ultrasonidos durante tiempos prolongados como preparación previa a la medida 
de difracción láser. 
 
Resaltar que parece claro el dominio general del mecanismo de fractura hasta las 8 horas, lo que no 
quiere decir que no haya sucedido el de soldadura, pues sin ella no habría habido homogeneización 
de la fase de refuerzo en los elementos metálicos. Se explica esa mayor fuerza fragilizadora 
principalmente por la labor activadora del endurecimiento por deformación de la fase dúctil. 
 
Respecto a si el tiempo ha sido suficiente para completar el proceso de aleación mecánica, indicar 
que ya desde las 10 horas aparece una estructura simétrica de la distribución de tamaño. Conforme a 
dicha simetría, integrando con la información suministrada por las imágenes en las que queda clara 
la homogeneidad de composición y formas, se puede concluir que se ha llegado al equilibrio final 
propio de los procesos de aleación mecánica. Respecto a la información suministrada por la Figura 
43, por las imágenes SEM de las Figuras 44 y 45 y por las curvas de evolución de la Figura 48 se 
puede concluir: 
 
1) Entre 0 y 2 horas se inicia el proceso de AM. Las partículas de CrFe se deforman y toman 
morfologías alargadas y laminadas y las de CW se fracturan con intensidad reduciendo su tamaño. 
 
2) De 2 a 8 horas de molienda la fractura es el efecto predominante frente a la soldadura, ocurriendo 
ambos mecanismos a la vez. Este hecho dispersa y homogeniza las partículas fracturadas de CW en 
el interior del CrFe, y reduce paulatinamente el tamaño, a la vez que regulariza formas. Al mismo 
tiempo el TDC decrece y µƐ crece. 
 
3) A las 10 horas la homogeneización es óptima. Al incrementar la aleación mecánica a 12 horas, se 
observa que las partículas están más dañadas, exhibiendo fracturas internas y grietas en el contorno. 
Por otro lado, de 8 a 10 horas se ha invertido la tendencia general de decrecimiento de TDC y 
crecimiento de microdeformaciones, respecto del resto de resultados del análisis XRD. 
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 4.1.2) Análisis SEM 
 
En este segundo epígrafe, sólo se presentan las micrografías electrónicas derivadas de la sesión 
SEM. Los comentarios resultantes del análisis microestructural, se han integrado con los del estudio 
de evolución de tamaño de partícula, para dar una perspectiva más amplia del proceso de aleación 
mecánica. 
 
 
A) 
 
B) 
 
C) 
 
D) 
 
E) 
 
F) 
FIGURA 44: Polvos resultantes de la aleación mecánica: A) 2 horas, B) 4 horas, C) 6 horas, D) 8 horas, E) 10 horas, F) 
12 horas. Magnificación X1000. 
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A) 
 
B) 
 
C) 
 
D) 
 
E) 
 
F) 
FIGURA 45: Polvos resultantes de la aleación mecánica: A) 2 horas, B) 4 horas, C) 6 horas, D) 8 horas, E) 10 horas,    
F) 12 horas. Magnificación X3500. 
 
 4.1.3) Análisis mediante difracción de rayos X 
   
En esta parte de la sección dedicada a la caracterización de los polvos sometidos a molienda 
mecánica, se ofrecen los resultados suministrados por el análisis XRD. Primero se representan y 
comentan los diferentes difractogramas generados, continuando con el cálculo y presentación de los 
denominados parámetros cristalográficos y terminando con la integración de la toda información 
extraída en los puntos anteriores sobre distribución de tamaño de partícula y análisis SEM. 
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 4.1.3.1) Estudio de fases, espectros de difracción de Rayos X 
  
Tras los análisis XRD de los polvos aleados mecánicamente durante 4, 6, 8, 10 y 12 horas, en la 
Figura 46 se presentan los espectros obtenidos. 
 
 
FIGURA 46: Espectros DRX de los polvos sometidos a AM durante 4, 6, 8, 10 y 12 horas. 
 
Como se puede observar en la Figura 46, todos los espectros son muy similares, comprobándose 
que no han ocurrido reacciones o transformaciones durante el proceso de AM, pues no han 
aparecido nuevos compuestos o fases en el transcurso de la molienda. En la Figura 47 se muestra 
con más detalle el difractograma correspondiente al polvo obtenido tras AM de 10 horas, por ser el 
polvo seleccionado para su consolidación mediante FAHP, y su comparación con los patrones 
teóricos de difracción de las fases presentes, Cr, Fe y refuerzo WC.  
 
  
FIGURA 47: Difractograma de polvo AM 10 horas: a) Difractograma, b) comparación con patrones teóricos. 
 
 4.1.3.2) Parámetros cristalográficos 
   
En la sección relacionada sobre procedimientos y equipos experimentales, se hizo presentación del 
tamaño de dominio cristalino (TDC) y de las microdeformaciones (µƐ). Se retoma en este momento 
el método de Scherrer: (iii) TDC= 0.9λ/(B cosθ) y (iv) µƐ= B/(4 tanθ)] y los valores de sus 
factores en la presente investigación: K= 0,9, λ = 1,54 Ȧ. B o FWHM, corresponderá al pico más 
intenso de la fase metálica del carburo cementado, el del cromo, por ser la matriz cuya red se irá 
modificando a lo largo del proceso de AM. Dicho pico, como se observa en la Figura 47b, aparece 
b) 
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en torno a 45º (θ) y será medido para cada tiempo de aleación mecánica. En la Tabla XVI se 
recogen los diversos valores de FWHM y θ para los polvos sometidos a 4, 6, 8, 10 y 12 horas de 
aleación mecánica, al mismo tiempo que los resultados obtenidos de TDC y µƐ. 
 
TABLA XVI: Cálculo de tamaño de dominio cristalino y microdeformaciones. 
 θ (º) FWHM (º) TDC (nm) µƐ (%) 
4 horas de AM 44,84 0,49 12 0,52 
6 horas de AM 44,71 0,82 7 0,87 
8 horas de AM 44,57 0,93 6 0,99 
10 horas de AM 44,62 0,81 7 0,86 
12 horas de AM 44,85 1,10 5 1,16 
 
En base a los datos de la Tabla XVI, se genera las curvas de la Figura 48, en las que se representa la 
evolución con el tiempo de molienda, del tamaño de dominio cristalino y de las 
microdeformaciones. 
 
  
FIGURA 48: Evolución con el tiempo de AM: a) tamaño de dominio cristalino y b) microdeformaciones. 
 
En las curvas de la Figura 48 se puede observar la tendencia general que introduce el proceso de 
molienda de alta energía de disminuir el TDC con el tiempo, llegando a obtenerse sistemas 
nanoestructurados. Por otro lado, las microdeformaciones evolucionan en sentido contrario, van a 
ser mayores a medida que la red se distorsiona y se introducen más defectos con el proceso de 
aleación mecánica. Este hecho resulta beneficioso para la consolidación de los polvos. Así, a la hora 
de consolidar mediante FAHP, interesa tener valores de microdeformaciones altos y TDC bajos para 
favorecer los mecanismos de sinterización, siendo estos requisitos perfectamente alcanzados por los 
polvos aleados mecánicamente durante 10 horas. Tanto la Figura 48, como la idea introducida 
anteriormente, se han integrado con los estudios de evolución de tamaño de partícula y micrografías 
SEM, para dar una perspectiva global del proceso de AM. 
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4.2) Caracterización del carburo cementado/metal duro 
CW-CrFe tras la consolidación mediante FAHP 
    
Debido a todo lo expuesto en el epígrafe anterior, se selecciona un tiempo de molienda de 10 horas, 
al considerar, por un lado, que los efectos potencialmente dañinos del agrietamiento apreciado a las 
12 horas se imponen con fuerza a los beneficios de una mejor uniformidad de tamaño. Y por otro 
lado, que aunque las microdeformaciones toman menor valor que en el caso de AM a 8 horas, en las 
imágenes SEM (Figura 45D y 45E) se aprecia una mejor microestructura (mejor dispersión y 
homogenización y menor tamaño del refuerzo CW) en los polvos de AM durante 10 horas. Además, 
tal y como se incluyó en la introducción teórica, una distribución de tamaño de partícula amplia, 
tiene un efecto favorable en la compresión del polvo. 
 
El rendimiento aproximado del proceso de molienda fue del 75 % (se introdujeron 40 g de material 
y se obtuvieron unos 30 g con cada molienda), procediendo a sinterizar dichos polvos mediante la 
técnica FAHP. Los carburos cementados resultantes de los ensayos de sinterización, expuestos en la 
metodología experimental, fueron caracterizados microestructural y mecánicamente para analizar su 
viabilidad como metal duro para fabricación de herramientas de corte. Esta sección se dividirá en la 
presentación de los resultados de la consolidación y en las sucesivas caracterizaciones llevadas a 
cabo en los materiales consolidados. 
 
 4.2.1) Ensayos realizados mediante FAHP 
    
A modo de resumen de resultados de sinterización, se ofrece la siguiente Tabla XVII, en la que el 
valor de densidad experimental, corresponde al método de inmersión o de Arquímedes, tal y como 
se trató en la sección 3.2.3.6). 
 
TABLA XVII: Resultados de los ensayos de consolidación con FAHP. 
Número 
de ensayo 
 
T 
 
(ºC) 
T 
 
(min) 
Densidad teórica 
carburo cementado 
(g/cm3) 
Densidad Arquímedes 
carburo cementado 
(g/cm3) 
Densificación 
carburo cementado 
 (%) 
1 1250 10 11,17 7,32 65 
2 1400 10 11,17 8,23 74 
 
Los parámetros de temperatura, presión y tiempo, se han seleccionado teniendo en cuenta las 
siguientes consideraciones: 
 
- En primer lugar, se seleccionó una temperatura de consolidación de 1250 ºC. Diversos estudios en 
la literatura emplean esta temperatura para la consolidación de metales y aleaciones complejas por 
técnicas de sinterización activadas por campo, como es el caso de la presente investigación [139-
141].  Sin embargo, durante la consolidación por FAHP se detectó que el termopar de la matriz 
medía una temperatura inferior a la programada (1100 ºC) por lo que, unido a la baja densificación 
del metal duro obtenido (65 % como se puede ver en la Tabla XVII), condujo a la selección de una 
temperatura superior, de 1400 ºC. Esta temperatura de consolidación ha sido usada en técnicas 
similares de sinterizado de metales duros, concretamente en la técnica HFIHS (recordemos High 
Frequency Induction-heated Sintering o sinterizado con calentamiento mediante inducción a alta 
frecuencia) con buenos resultados [197-202]. 
 
- Por otro lado, se opta por un tiempo de permanencia a condiciones estacionarias de 10 minutos y 
por una aplicación de 50 MPa de presión, puesto que son los valores empleados usualmente en este 
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tipo de procesado [139-141, 192-197]. 
 
Un método de evaluar la densificación alcanzada tras los ensayos de FAHP, consiste en analizar las 
gráficas experimentales de contracción frente al tiempo (Figura 49), obtenidas para las dos 
temperaturas de consolidación ensayadas en este proyecto.  
 
 
 
 
FIGURA 49: Evolución experimental de la contracción durante el ensayo: a) 1250 ºC, b) 1400 ºC. 
 
En dichas gráficas mostrando la contracción se observan las diferentes etapas programadas en el 
procesado, y su repercusión en la evolución de la contracción. El dato de contracción al inicio del 
programa es distinto de cero, por lo que habrá que considerarlo como referencia de origen a la hora 
de hablar de contracción total. Cabe destacar que al final del ensayo, todas las curvas acusan cierta 
dilatación, debido al efecto de recuperación elástica durante el enfriamiento. Es decir, el cambio de 
pendiente de positiva a negativa que se observa en la Figura 49, se debe a que al dejar de aplicar 
presión, el material se ve liberado para recuperar esa parte de la contracción total correspondiente a 
deformación elástica. Se puede concluir al valorar las curvas obtenidas para ambas temperaturas 
que la consolidación a 1400 ºC resulta más eficaz en cuanto a la densificación,  por un doble hecho: 
i) mayor contracción total: de 0,05 cm a 0,58 cm aproximadamente de la curva b), frente a un rango 
de 0,03 cm a 0,32 cm de la curva a), ii) el tramo correspondiente a la etapa de sinterización (zona 
intermedia de Figura 49, aproximadamente de 16,5 a 26,5 minutos según programa para 1400 ºC y 
de 15 a 25 minutos para 1250 ºC) se ajusta en su parte final mejor y en menor tiempo a una recta 
horizontal en el gráfico b) que en el a), ofreciendo una buena similitud con la tendencia teórica 
esperada de la Figura 20. 
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Por otro lado, en este trabajo se trató de mejorar la densificación de los carburos cementados 
consolidados, programando con un nuevo ensayo a temperatura de consolidación de 1400 ºC, pero 
aumentando el tiempo de procesado a 14 minutos en lugar de 10 minutos. A los 12 minutos de 
ensayo, se tuvo que interrumpir el ensayo porque se deformaban las piezas (yunques) de amarrado 
de los punzones de compresión. Por lo tanto, no se puede concluir si un mayor tiempo de 
exposición de la probeta al proceso de consolidación ofrecería resultados de menor porosidad y, por 
tanto,  mejores propiedades mecánicas. 
 
 4.2.2) Análisis mediante microscopía electrónica de barrido 
   
Se realiza la caracterización mediante SEM del metal duro consolidado a 1250 ºC y 1400 ºC, 
proveniente de polvo sometido a aleación mecánica a 350 rpm durante 10 horas. 
    
4.2.2.1) Análisis microestructural mediante SEM 
    
En las Figuras 50 y 51, se muestran las imágenes correspondientes a las muestras sinterizadas a 
1250ºC y 1400 ºC, respectivamente. 
 
A) B) 
FIGURA 50: Carburo cementado CW-CrFe sinterizado a 1250 ºC, magnificación: A) X1000, B) X3500. 
 
En las imágenes de SEM de la Figura 50 se comprueba que el proceso de sinterización no ha sido 
completado. Se observan partículas de polvo prácticamente aisladas, con escasos cuellos de unión, 
confirmando el bajo valor de densificación (Tabla XVII) y la poca eficacia del ensayo de 
consolidación a 1250 ºC. 
 
Por otro lado, en las imágenes SEM de la Figura 51 se distinguen las dos fases, el metal CrFe 
aglomerante (gris) y el refuerzo CW (blanco). En general, se comprueba buena homogeneización, 
con existencia en la microestructura de algunas regiones aisladas de bajo contenido en refuerzo, 
como se puede observar en la Figura 51D. 
 
Aunque en la Figura 51 se observa algo de porosidad aleatoriamente distribuida, ésta no es 
significativa. Conforme a la teoría, la cantidad, tamaño y forma de los poros son factores que 
afectan reduciendo las propiedades mecánicas del material [203, 205]. Actúan como defectos que 
concentran las tensiones internas, iniciando o propagando grietas y fragilizando de esta manera 
dramáticamente el material, por esa razón, los poros con forma irregular son más dañinos que los 
esféricos, ya que presentan bordes angulosos o filos que acentúan este efecto activador de tensiones. 
En nuestro caso, se puede afirmar que la presencia de poros no es de extrema gravedad al no 
aparecer de forma masiva, ser pequeños en comparación con el grano de CW y poseer forma 
aproximadamente esférica. 
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A) B) 
C) D) 
E) F) 
FIGURA 51: Carburo cementado CW-CrFe sinterizado a 1400 ºC, magnificación: A) X1000, B) X2000,  
C) y D) X3500,E) X5000, F) X10000. 
 
 
En la Figura 52 se analiza y compara la microestructura del polvo con la del carburo cementado 
consolidado. Se observa un crecimiento de tamaño del refuerzo de CW en el carburo cementado 
consolidado, con respecto al del polvo aleado mecánicamente durante 10 horas. En la Figura 52A se 
puede observar que las partículas de refuerzo de CW (blancas), embebidas en la matriz de CrFe, 
tienen un diámetro de gran variabilidad, entre 0,5-1 µm y tras el sinterizado de entre 1-2 µm (Figura 
52B), por lo que el tamaño ha aumentado en un factor 2 aproximadamente. Este fenómeno ha sido 
descrito por algunos autores en sinterizados de otros tipos de metal duro reforzados con CW [48]. 
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A) B) 
FIGURA 52: Imágenes SEM del metal duro CW-CrFe consolidado a 1400 ºC: A) polvo, B) consolidado. Magnificación 
X5000. 
 
 
4.2.2.2) Análisis SEM/EDX 
   
Con el fin de analizar la composición de las fases encontradas en el metal duro CW-CrFe en mayor 
profundidad, se ha procedido a la realización de diversos análisis mediante EDX en la muestra 
consolidada a 1400 ºC durante 10 minutos. 
 
En primer lugar se ha realizado un cálculo para conocer los porcentajes en peso teóricos de cada 
elemento que cabría esperar en el material consolidado en esta investigación (Tabla XVIII). 
 
TABLA XVIII: Porcentaje en peso teórico de cada elemento en el metal duro CW-CrFe. 
Elemento 
Porcentaje en peso de elemento 
en el polvo inicial 
Porcentaje en peso 
de la fase en el metal 
duro 
Porcentaje en peso 
final 
CrFe (Datos en base 
a fabricante) 
Fe 29,00 % 
50 % 
14,30 % 
Cr 71,00 % 35,70 % 
CW (Datos en base a 
estequiometria) 
W 93,88 % 
50 % 
46,94 % 
C 6,12 % 3,06 % 
 
Los resultados de EDX (se muestra un ejemplo en la Figura 53) reflejan que los valores 
experimentales se asemejan mucho a los calculados teóricamente. Este hecho es indicativo del éxito 
obtenido en este trabajo en lo referente a la obtención de un metal duro, a partir de polvos aleados 
mecánicamente con composición 50 % en peso de CrFe y 50 % en peso de CW, manteniendo el 
carburo cementado consolidado la estequiometria de los polvos de partida, con una buena 
homogeneización, derivando en una distribución uniforme de cada elemento a lo largo del material. 
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Elemento % Peso % Atómico 
C 4,33 23,48 
Cr 36,54 45,77 
Fe 12,07 14,07 
W 47,06 16,67 
Total 100 100 
FIGURA 53: Ejemplo de EDX realizado en el carburo cementado/metal duro CW-CrFe. 
 
En el presente estudio, no se han distinguido mediante EDX diferencias de composición entre la 
matriz metálica de CrFe y el refuerzo de CW, debido a que se ha seleccionado una región de análisis 
de una amplitud tal que abarca al mismo tiempo ambas fases presentes en el metal duro diseñado y 
procesado. Es importante subrayar en este punto, que aparecen sólo aquellos elementos que se 
suministran al compuesto (polvos iniciales CrFe y CW), por lo que se puede decir que no ha 
ocurrido contaminación por parte del material de la vasija, de las bolas empleadas en la molienda, ni 
por la atmósfera, tanto durante la molienda mecánica como en la sinterización por FAHP. 
 
 4.2.3) Análisis de imagen  
 
No es del todo adecuado que el factor descriptor principal del carburo cementado fabricado en el 
presente trabajo sea el porcentaje en peso, ya que éste ha podido cambiar desde la mezcla inicial, a 
través de los procesos de aleación mecánica y sinterización. También influye el hecho de que la 
densificación no sea completa, puesto que los poros están “consumiendo” una parte del volumen 
total. De manera que se establece como más adecuado que la característica de referencia sea la 
proporción volumétrica de la fase refuerzo. 
 
En este epígrafe se presentan los resultados del análisis de imagen sobre micrografías SEM del 
carburo cementado sinterizado en esta investigación (CW-CrFe) a 1400 ºC. La teoría, 
procedimiento y software relacionados con el análisis de imagen se presentaron en la sección 
3.2.3.5). En la Figura 54 se incluye un ejemplo real de una de las imágenes FEGSEM analizadas, 
que es representativa de la microestructura presentada por el carburo cementado en todo el volumen 
de la muestra, con una magnificación x1000. Además, en dicha figura se presenta el histograma de 
niveles de gris asociado (que señala el valor de nivel de gris que toma el software como umbral 
clasificatorio) y el resultado de la transformación a imagen binaria o "thresholding". 
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Figura 54: Análisis de imagen del carburo cementado consolidado (CW-CrFe), a) imagen FEGSEM, b) imagen binaria, 
c) histograma de niveles de gris. 
 
El análisis realizado, arroja un resultado del 30 ± 5 % de volumen ocupado por la fase de refuerzo 
de CW, respecto al volumen total de carburo cementado. Por lo tanto, se estima un porcentaje en 
volumen de CW en la matriz metálica de un 30 %, el cuál es muy inferior a los porcentajes en 
volumen generalmente empleados en otros carburos cementados comerciales, que usualmente 
varían entre 55-95 % en volumen de refuerzo [206, 207]. 
 
 4.2.4) Estudio de dureza Vickers 
         
El estudio de dureza Vickers ofrece un resultado de HV1= 1102 ± 43. Es un valor muy prometedor, 
al estar dentro del rango de las versiones comerciales, y más teniendo en cuenta que el porcentaje en 
volumen de refuerzo en el carburo cementado de este proyecto (en torno al 30 % en volumen de 
CW) es muy inferior al presentado comúnmente por otros grados de carburos cementados existentes 
en el mercado [206, 207]. Además, esta dureza obtenida experimentalmente tiene altas expectativas 
de ser mejorada, pues en este caso el resultado está vinculado a un valor de densificación del 74 % 
tras consolidación por FAHP a 1400ºC. 
 
  
b) 
c) 
a) 
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5) CONCLUSIONES 
 
Las conclusiones y aportaciones más importantes de este proyecto de investigación son: 
 
- El diseño del carburo cementado/metal duro de CW-CrFe ha sido un éxito debido a que el uso de 
CrFe como matriz metálica ha permitido la eliminación del Co, más tóxico y caro y con menos 
opciones de disponibilidad y reciclabilidad que la opción utilizada. En un uso industrial del metal 
duro fabricado en este proyecto de investigación, son inmediatos los beneficios económicos y 
estratégicos (con respeto a aquella legislación y normativa que se está desarrollando en la 
actualidad). Además, la elección de CW como fase de refuerzo ha concluido con la fase metálica en 
una buena interacción. Por otro lado, la composición diseñada para el AM del 50 % en peso de 
ambas partes se ha revelado correcta, las cantidades introducidas de cada fase han interaccionado 
bien permitiendo la síntesis del producto. Además, no se han obtenido fases inesperadas y que 
puedan empeorar las propiedades mecánicas del material procesado, como sería el caso de la 
formación de algunos carburos complejos o de grafito. 
 
- Las técnicas de pulvimetalurgia seleccionadas, aleación mecánica para la obtención del polvo y 
FAHP para la consolidación, se han confirmado como eficaces para la obtención del carburo 
cementado/metal duro con la composición diseñada. Ambas técnicas se alejan del método 
convencional de obtención de carburos cementados (mezcla simple + prensado + sinterización en 
horno), ofreciendo novedosas vertientes tecnológicas flexibles (la aleación mecánica permite gran 
variedad de composiciones), rápidas (el FAHP se cataloga dentro de los métodos de consolidado 
rápidos) y en general con buenos resultados en la calidad de los materiales así obtenidos. 
 
- Dentro de las técnicas pulvimetalúrgicas empleadas en el presente trabajo, se han optimizado las 
variables del procesado en estado sólido. La aleación mecánica se ha ajustado a 350 rpm y 10 horas 
de molienda, permitiendo obtener polvos con morfología redondeada y microestructura homogénea, 
en los que cada partícula presenta la composición deseada de CrFe y CW. Una dispersión fina y 
homogénea del refuerzo en la matriz metálica es sinónimo de buenas propiedades mecánicas en el 
material sinterizado. La consolidación mediante la novedosa técnica FAHP a 1400 ºC, 50 MPa de 
presión y 10 minutos a la temperatura de consolidación, conduce a la obtención del metal duro 
diseñado con una microestructura en la que el refuerzo de CW se encuentra aleatoriamente disperso 
en la matriz metálica de CrFe. El cuidado en todo aquel posible factor que pudiera afectar al 
producto final ha derivado en un material libre de contaminación. En concreto, la reposición 
programada de Ar en la vasija cada hora real de proceso, la recogida en cámara sellada de Ar de los 
polvos de molienda, el uso durante la consolidación de una lámina de W entre la matriz y los polvos 
y la realización de vacío en la cámara de sinterización, son condiciones útiles para obtener carburos 
cementados de elevada pureza. 
 
- El carburo cementado sinterizado, posee una microestructura homogénea sin excesivo crecimiento 
de grano. Además, su dureza es muy prometedora (HV1=1102), al estar vinculada a un porcentaje 
en volumen de refuerzo de CW en la matriz metálica de tan sólo un 30 %, porcentaje 
considerablemente inferior al de carburos cementados comerciales con mayores porcentajes en 
volumen de refuerzo (superiores a 55 % en volumen)  y , sin embargo, valores similares de dureza. 
 
- Como conclusión final, debido a las buenas propiedades microestructurales y mecánicas del 
carburo cementado CW-CrFe diseñado en esta investigación, se debe considerar este material como 
digno de estudio y desarrollo en el mundo del metal duro, para su futura introducción en el mercado 
como herramienta de corte. 
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6) LÍNEAS FUTURAS DE INVESTIGACIÓN 
 
A partir de los resultados de esta investigación, se abren muchos campos por explorar en el 
desarrollo de los carburos cementados con matriz CrFe, entre los que cabría destacar: 
 
1) Estudio de la resistencia a la corrosión en diferentes ambientes del carburo cementado/metal duro 
diseñado y obtenido en este proyecto. Es asumible que dicha resistencia sea elevada, contando con 
el efecto beneficioso del Cr en este aspecto [208], ofreciendo de ese modo más valor a este material 
para su uso como herramienta de corte. 
 
2) De igual modo, como ampliación de la descripción del material fabricado, sería aconsejable 
realizar el análisis sobre el comportamiento al desgaste y de tenacidad, no sólo a temperatura 
ambiente, también a altas temperaturas (en la zona de corte se pueden alcanzar temperaturas de 
entre 600 ºC –700 ºC) [209]. Los ambientes de trabajo de las herramientas de corte son extremos en 
lo concerniente a fuerzas de contacto, temperaturas, reactividad entre materiales, etc. Estas 
condiciones propician que suceda desgaste y que la herramienta de corte vea limitada su eficacia y 
vida útil. De igual modo, el entorno de corte es dinámico y sometido a variaciones de temperatura, 
velocidades de producción, etc. Roturas y daños en la herramienta de corte suponen costes, tanto de 
material como de interrupción de la producción. Por tanto, la resistencia al desgaste y la tenacidad a 
la fractura, son dos de los principales requerimientos a cumplir por los materiales con los que 
fabricar herramientas de corte y por eso la importancia de estudiar dichas propiedades. 
 
3) Ensayos de mojado e infiltración de aleaciones CrFe, para evaluar la mojabilidad y la distribu-
ción de las fases líquidas, sobre sustrato de CW. Además, se propone el uso de la herramienta de 
software de simulación cinética DICTRA que permitiría predecir  la naturaleza (inerte, disolutiva o 
reactiva) y el grado de interaccion entre las fases del carburo cementado CW- CrFe. 
 
4) Es posible tratar de mejorar la densificación de la consolidación mediante FAHP, variando 
alguno de los parámetros del procesado. A modo de ejemplo de nuevas vías de procesado, se 
proponen las siguientes modificaciones: a) aumento de la presión de 50 MPa a 70 MPa, b) cambio 
de la temperatura de introducción de la presión de 600 ºC a una temperatura algo inferior (por 
ejemplo 400 ºC) para tratar favorecer el proceso de sinterización. 
 
5) Una opción muy interesante, sería la consolidación del metal duro mediante otras técnicas de 
sinterización novedosas, como HIP o SPS. Se podría esperar de estos métodos la obtención de 
mayores valores de densificación, mejorando así las propiedades mecánicas finales del material. 
 
6) Se podría incrementar el volumen de refuerzo de CW hasta unos valores del 40-60 %, respecto 
del total, lo que probablemente supondría una mejora de propiedades mecánicas, debiéndose de 
analizar la influencia de la modificación del porcentaje sobre la microestructura y las propiedades 
del carburo cementado. Otra opción podría ser añadir, aparte del CW, otro tipo de refuerzo como 
podría ser el Ti(C,N). 
 
7) También se podrían evaluar otras opciones variando la composición de la matriz metálica, 
modificando por ejemplo el porcentaje de Cr con respecto al Fe, o incluyendo otros elementos en la 
aleación, como Mo. 
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